BAB |
PENDAHULUAN UMUM

1.1 Latar Belakang

Polusi dari tumpahan minyak di laut merupakan sumber pencemaran laut yang selalu
menjadi fokus perhatian dari Masyarakat luas, karena akibatnya akan sangat cepat
dirasakan oleh masyarakat sekitar pantai dan secara signifikan merusak makhluk hidup
di sekitar Pantai tersebut (Purohit et al., 2024). Berdasarkan data yang dirilis oleh
International Tanker Owners Pollution Federation (ITOPF), dalam kurun waktu empat
tahun (2020 hingga 2024) tercatat sebanyak 37 insiden tumpahan minyak dengan jumlah
sekitar 7 ton yang mengakibatkan hilangnya 38.000 ton minyak pada tahun 2024, 11
tumpahan besar (>700 ton) dan 26 sedang (7—700 ton) dengan rata-rata 5,2 kejadian
besar dan 2,2 kejadian sedang dalam 5 tahun terakhir (2020-2024). Tumpahan besar
sebagian besar terjadi di Amerika Selatan, Asia, dan Eropa. Keempat tumpahan sedang
juga terjadi di Eropa, satu di Asia, dan satu di Amerika Utara (ITOPF, 2024).

Tumpahan minyak di laut menjadi salah satu bentuk pencemaran lingkungan yang
serius, terutama karena struktur kimia minyak yang bersifat hidrofobik dan sulit terurai
secara alami (Kianfar, 2025; Guo et al., 2022; Fattorini, 2025). Sifat ini menyebabkan
minyak membentuk lapisan film di permukaan laut, menghambat pertukaran gas, serta
berpotensi mencemari biota laut dalam jangka panjang (Asif et al., 2022). Minyak terdiri
dari senyawa hidrokarbon yang hidrofobik dan tidak dapat bercampur dengan air,
sehingga membentuk lapisan tipis di permukaan laut yang menghalangi difusi oksigen
dari udara ke dalam air sehingga berdampak negatif pada kehidupan dalam laut
(Elsheref et al., 2023).

Senyawa toksik dalam minyak, seperti polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH) dan
hidrokarbon aromatik lainnya, dapat meracuni organisme laut melalui mekanisme seperti
gangguan struktur membran sel, disfungsi respirasi, hingga terganggunya reproduksi
dan pertumbuhan (Pereira et al., 2023). Kehadiran minyak sebagai cemaran juga dapat
menyebabkan kerusakan serius pada habitat ekosistem laut, seperti terumbu karang dan
mangrove. Kontaminasi minyak mengganggu fungsi fisiologis tumbuhan dan hewan laut,
menyebabkan kematian pohon mangrove, defoliasi karang, serta kerusakan substrat dan
mikrohabitat. Berbagai studi menunjukkan bahwa ekosistem ini dapat memerlukan
puluhan hingga lebih dari 50 tahun untuk pulih sepenuhnya, tergantung tingkat
kontaminasi dan kondisi lokal (Nordborg et al., 2020; Kianfar, 2025; Pant et al., 2025).
Dengan demikian, sifat fisik dan kimia minyak membuatnya menjadi ancaman besar bagi
ekosistem laut saat terjadi tumpahan. Oleh karena itu diperlukan bahan penyerap minyak
untuk mengatasi hal tersebut (Li et al., 2024).

Upaya dalam mengurangi kadar tumpahan minyak di perairan perlu dan penting untuk
dilakukan. Salah satu cara yang dapat digunakan yaitu dengan metode adsorpsi
(Zamparas, 2020). Adsorpsi merupakan proses pemisahan dimana molekul-molekul
dalam fase gas atau cairan menempel pada permukaan padatan, dan proses ini
umumnya bersifat reversible (Pellenz et al., 2023). Dalam proses adsorpsi terdapat dua
komponen, yaitu adsorbat, yaitu zat yang diserap, dan adsorben, yaitu zat padat yang
menyerap (Chen et al., 2021).



Adsorben adalah padatan yang memiliki kemampuan menyerap fluida pada
permukaannya, sedangkan adsorbat dapat berupa bahan organik, zat warna, atau
senyawa polar lainnya (Mozaffari et al., 2022). Kesetimbangan adsorpsi terjadi ketika
larutan dikontakkan dengan adsorben padat hingga terjadi perpindahan molekul
adsorbat dari larutan ke permukaan padatan hingga tercapai keadaan setimbang antara
konsentrasi adsorbat dalam larutan dan pada permukaan padat (Ajala & Akinnawo,
2023). Untuk mengukur kesetimbangan adsorpsi, dapat dilakukan perbandingan antara
konsentrasi awal adsorbat dan konsentrasi saat kesetimbangan tercapai. Model isoterm
adsorpsi yang umum digunakan adalah Freundlich dan Langmuir, yang mampu
memodelkan hubungan antara jumlah adsorbat yang diadsorpsi dan konsentrasi pada
kesetimbangan.

Adsorpsi merupakan suatu fenomena permukaan yang melibatkan interaksi antara
molekul-molekul dalam fase cair atau gas dengan permukaan padatan (Alagarbeh,
2021). Proses ini terjadi karena adanya gaya tarik-menarik antarmolekul, dimana molekul
pada permukaan padatan memiliki energi yang tidak setimbang dan cenderung menarik
molekul dari fase lain untuk mencapai keadaan yang lebih stabil (Alkhaldi et al., 2024).
Ketidakseimbangan gaya tarik pada permukaan ini menyebabkan adsorben baik berupa
padatan atau cairan memiliki kecenderungan menarik dan menahan molekul dari zat lain
yang bersentuhan langsung dengannya (Alagarbeh, 2021). Interaksi ini dapat
berlangsung melalui gaya fisik seperti van der Waals, atau ikatan kimia yang lebih kuat
tergantung pada sifat adsorbat dan adsorben (Al-Ghouti et al., 2023). Beberapa
keunggulan dari metode adsorpsi adalah efektivitasnya yang tinggi, efisiensi proses yang
relatif baik, serta kemudahan dalam pengolahan dan operasionalnya. Metode ini juga
fleksibel, dapat diaplikasikan untuk berbagai jenis polutan, dan memungkinkan
penggunaan kembali adsorben setelah regenerasi (Pellenz et al., 2023; Agboola &
Benson, 2021). Salah satu jenis adsorben yang dapat digunakan dan diharapkan mampu
untuk mengadsorpsi tumpahan minyak adalah aerogel selulosa (Nguyen et al., 2021)

Aerogel selulosa didefinisikan sebagai padatan nanopori yang dibentuk oleh
penggantian cairan dengan gas dalam gel. Aerogel merupakan bahan ringan yang
memiliki densitas hingga 0,004 g/cm?® (Long et al., 2018). Selain ringan, aerogel juga
memiliki karakteristik yaitu porositas yang besar dan elastisitas yang tinggi. Karena
memiliki porositas yang besar, konduktivitas panas yang dimiliki aerogel sangat rendah,
hal tersebut dikarenakan sebagian besar volume aerogel berisi udara (Wang et al., 2024)
(Ahmadzadeh et al., 2024). Karakteristik aerogel ini membuatnya menarik untuk
diaplikasikan dalam beberapa aspek seperti sebagai superabsorben cairan, isolasi
panas dan isolasi akustik. Aerogel juga dapat berfungsi sebagai inti densitas rendah pada
struktur atau sebagai tempat untuk pengendapan nano partikel anorganik. Aerogel
selulosa memiliki volume pori sangat besar dan berat yang ringan. Kondisi tersebut
memberikan keuntungan untuk mengaplikasikan aerogel selulosa pada proses
pengemasan, isolasi panas, dan sebagai superabsorben (Mai et al.,, 2024;
Venkataraman, et al., 2024).

Aerogel selulosa adalah bahan padat berpori. Aerogel selulosa umumnya dibuat
dalam tiga bagian langkah-langkah dengan melarutkan/mendispersikan selulosa atau
turunan selulosa, membentuk gel selulosa dengan sol-gel proses, dan mengeringkan gel
selulosa dengan tetap mempertahankan struktur berpori 3D-nya. Porositas (84,0—



99,9%), dan kepadatan (0,0005-0,35 g/cm?) aerogel selulosa sebanding dengan aerogel
silika tradisional dan polimer sintetik aerogel, tetapi aerogel selulosa memiliki kekuatan
tekan yang lebih tinggi (5,2 kPa-16,67 MPa) dan biodegradabilitas yang lebih baik. Oleh
karena itu, aerogel selulosa merupakan jenis yang ramah lingkungan dan material baru
multifungsi yang memiliki potensi besar dalam penerapan adsorpsi dan pemisahan
minyak dan air (Chen et al., 2024), bahan biomedis (Long et al., 2018), isolasi termal
(Ke et al., 2024), superkapasitor (Xiao et al., 2024), dan untuk adsorpsi kontaminan untuk
meminimalkan masalah lingkungan (Zhang et al., 2024).

Dalam beberapa tahun terakhir karbon aerogel (CA) yang berasal dari biomassa dan
limbah pertanian telah mendapat banyak perhatian untuk aplikasi adsorpsi (Nguyen et
al., 2022). Hasil penelitian yang dilakukan oleh Lei et al., 2018 yang mensintesis karbon
aerogel dari pulp kraft kayu lunak yang diputihkan yang memiliki kepadatan rendah 25,5
mg/cm?3, air sudut kontak 139,7°, dan menyerap sejumlah besar minyak hingga lebih dari
14 kali beratnya sendiri Karena sifatnya yang unggul, penggunaan bahan berpori,
terutama karbon aerogel, akhir-akhir ini semakin popular (Lv et al., 2018). Karbon aerogel
adalah bahan karbon padat tiga dimensi, berpori, ringan, dan memiliki ikatan silang tinggi
yang dihasilkan dengan mengganti cairan dalam gel dengan udara (Konuk et al., 2023)

Selulosa, sebagai salah satu polimer alami paling melimpah di biosfer, telah menarik
perhatian luas sebagai bahan baku dalam sintesis aerogel karena sifatnya yang
terbarukan, biodegradable, dan kemampuannya membentuk struktur 3-D berpori yang
mendukung berbagai aplikasi multifungsi (adsorpsi, isolasi, transport massa). Banyak
sumber biomassa lignoselulosa termasuk kayu, residu pertanian (serbuk gergaji, jerami,
bagasse), dan serat alami seperti kapas mengandung fraksi selulosa yang substansial
sehingga merupakan kandidat sumber bahan baku yang melimpah dan berkelanjutan
untuk produksi aerogel (Shah et al., 2025). Komposisi kimiawi biomassa bervariasi antar
jenis dan bagian tanaman banyak residu pertanian dan non-kayu mengandung 30-50%
selulosa (berat kering), sedangkan kandungan selulosa pada kayu komersial sering
berada di kisaran 40—60%, dan serat kapas memiliki kemurnian selulosa yang sangat
tinggi (umumnya > 90%) (Awogbemi & Kallon, 2022; Alvarez-Barreto et al., 2021).
Perbedaan ini bergantung pada spesies, kondisi pertumbuhan dan metode analisis yang
digunakan.

Selulosa adalah polisakarida linear yang tersusun dari unit 3-D-glukopiranosa yang
saling dihubungkan melalui ikatan (3-1,4-glikosidik (Poulose et al., 2022). Panjang rantai
polimer selulosa (degree of polymerization) sangat bergantung pada sumber biomassa
dari beberapa ratus hingga beberapa ribu unit glukosa (Fang et al., 2020). Secara
struktural, selulosa mengandung domain yang lebih tersusun rapi (kristalin) serta domain
yang lebih acak (amorf); kombinasi keduanya menghasilkan sifat mekanik dan fisik yang
khas. Bagian kristalin memberi kekakuan dan stabilitas, sedangkan bagian amorf
memberi fleksibilitas dan memungkinkan interaksi kimia atau fisik lebih mudah. Ikatan
hidrogen antar gugus hidroksil pada unit glukosa dan antar rantai selulosa menjadi dasar
terbentuknya mikrofibril dan jaringan serat tanaman, memberikan kekuatan mekanik
tambahan dan stabilitas struktural (Poulose et al., 2022). Berkat struktur ini, panjang
polimer, hidrogen-bonding, serta campuran kristalin/amorf. Selulosa memiliki potensi
besar sebagai bahan baku untuk material modern: ringan, kuat, dan mampu membentuk
jaringan pori jika diproses lebih lanjut (Cao et al., 2025). Oleh karena itu, selulosa dan



turunannya (misalnya nanoselulosa) sangat cocok untuk dikembangkan menjadi aerogel
selulosa atau material fungsional berbasis biomassa, yang dapat dimanfaatkan dalam
isolasi, adsorpsi, dan aplikasi lain (Tofanica et al., 2025).

Aerogel berbasis selulosa menawarkan berbagai keunggulan antara lain
biodegradabilitas dan asal bahan yang terbarukan serta sifat termal dan akustik yang
menguntungkan yang membuatnya cocok untuk aplikasi isolasi dan penyerapan (Sozcu,
Frajova, et al., 2024). Selain itu, struktur nanopori dan permukaan yang dapat
dimodifikasi memudahkan rekayasa fungsi (hidrofobinisasi untuk penyerapan minyak
atau fungsionalisasi untuk pemurnian air), sehingga aerogel selulosa dapat dioptimalkan
untuk aplikasi penyerapan minyak, isolasi termal, dan pemurnian air (Nguyen et al., 2021;
Zhai et al., 2024; Mai et al., 2024). Pemanfaatan selulosa dari limbah pertanian atau
biomassa mendukung prinsip keberlanjutan dan ekonomi sirkular mengurangi
ketergantungan pada bahan sintetis berbasis fosil dengan mengubah limbah menjadi
produk bernilai tambah meskipun perlu diperhatikan tantangan produksi (energi, biaya,
dan ketahanan terhadap kelembapan) yang muncul dalam analisis siklus hidup (Kara et
al., 2024).

Beberapa hasil penelitian sebelumnya menunjukkan bahwa aerogel selulosa
memiliki karakteristik yang baik dan cocok untuk dijadikan adsorben. Menurut hasil
penelitian Susilowati dan Muljani (2020), aerogel selulosa yang disintesis dari serat
kapuk memiliki nilai densitas 0,11 g/cm? dan porositas 92,46% serta mampu menyerap
minyak dengan kapasitas adsorpsi sebesar 11,987 g/g . Hasil penelitian Tuara, 2019,
aerogel selulosa disintesis dari serat batang jagung memiliki ukuran kristal 10,48 nm,
diameter pori 75,4 A, porositas 93,4% dan densitas 0,0081 g/cm?® yang diaplikasikan
untuk penyerapan logam Cd(ll) mengikuti isotherm adsorbs Langmuir dengan kapasitas
adsorpsi 13,82 mg/g, melalui kinetika adsorbs orde-2 semu (R2=0,999), serta kajian
termodinamika yaitu S=-0,3268 kJ/mol), (G=-17,401 kJ/mol), (H=081,635 kJ/mol), dan
Ea=-31,30 kd/mol). Dalam hal penyerapan logam berat dan polutan air, penelitian juga
menunjukkan hasil yang menarik. Sebagai contoh, aerogel berbasis selulosa yang
dikombinasikan dengan kerangka organik/kimia (misalnya amina) mampu menyerap ion
logam mulia dengan kapasitas sangat tinggi dalam studi terbaru, aerogel selulosa-
levulinat (CLE) dimodifikasi dengan polietilenimin (PEI) menunjukkan kapasitas adsorpsi
maksimum hingga 1752 mg/g untuk Au(lll), serta kapasitas besar untuk Pt(IV) dan Pd(Il)
(Chen et al., 2025).

Jagung (Zea mays L.) merupakan salah satu tanaman pangan terpenting di dunia
dan termasuk tanaman yang paling luas dibudidayakan. Sebagai tanaman serbaguna,
jagung memiliki potensi hasil genetik yang tinggi, kemampuan adaptasi yang luas
terhadap berbagai kondisi agroklimat, serta dapat dimanfaatkan dalam berbagai sektor,
mulai dari pangan hingga industri (Prasanna et al., 2021). Secara global, jagung dikenal
sebagai ratu sereal karena telah dibudidayakan di lebih dari 170 negara dengan produksi
gabah 1.219,76 juta ton. Selain buah-buahan, jagung juga mempunyai sekam, batang
dan produk sampingan lainnya, yang hasil tahunan batang berikan yaitu mencapai
sekitar 350 juta ton di Cina. Sebagian besar petani masih memilih untuk membakar
limbah batang jagung setelah panen, suatu praktik yang tidak hanya menyia-nyiakan
potensi sumber daya biomassa, tetapi juga menyebabkan pencemaran udara akibat
pelepasan partikel dan gas berbahaya ke atmosfer (Li et al., 2022)



Tongkol jagung mengandung komponen utama penyusun lignoselulosa, yakni
selulosa sebesar 30-45%, hemiselulosa 30-40%, dan lignin berkisar antara 5-25%
(Bahadur et al., 2024; Gandam et al., 2022). Sementara itu, batang tanaman jagung
mengandung selulosa sekitar 42,6%, hemiselulosa 21,3%, dan lignin 8,2%,
menjadikannya sumber potensial untuk bahan baku berbasis biomassa seperti bioenergi,
pulp, dan material fungsional (Khan et al., 2024; Puitel et al., 2025). Komponen-
komponen kimia ini memiliki potensi manfaat yang besar jika dimanfaatkan dengan tepat,
terutama selulosa. Oleh karena itu, pemanfaatan batang jagung secara efektif menjadi
topik penelitian yang semakin mendapat perhatian dalam bidang material terbarukan dan
teknologi biomassa. Salah satu pendekatan yang paling menjanjikan adalah ekstraksi
selulosa dari batang jagung, yang terbukti efektif untuk mengembangkan dan
memanfaatkan limbah lignoselulosa sebagai bahan dasar material bernilai tambah,
seperti aerogel, biokomposit, atau bahan fungsional lainnya (Santos et al., 2025).

Selulosa yang terkandung dalam batang dan tongkol jagung dapat dimanfaatkan
sebagai prekursor utama dalam pembentukan jaringan aerogel yang ringan dan berpori,
sementara lignin yang juga terdapat dalam biomassa ini dapat memberikan sifat
hidrofobik alami pada material akhir (Yi et al., 2024). Aerogel berbasis limbah jagung ini
memiliki aplikasi luas, termasuk sebagai material isolasi termal, adsorben minyak, dan
pendukung katalis. Selain itu, pemanfaatan selulosa dari limbah pertanian seperti jagung
tidak hanya berkontribusi dalam pengurangan limbah industri, tetapi juga mendukung
prinsip ekonomi sirkular dan keberlanjutan lingkungan, sehingga menjadikannya solusi
inovatif dalam pengembangan material ramah lingkungan (Peng et al., 2023).

Modifikasi aerogel dengan pengikat silang dapat dilakukan menggunakan silika
(SiO,) (Ji et al., 2022). Silika berperan sebagai agen pembentuk jaringan tiga dimensi
melalui gugus silanol (-Si—-OH) yang dihasilkan selama proses sol-gel. Gugus silanol ini
kemudian mengalami reaksi kondensasi, membentuk ikatan silang Si—-O-Si yang
menjadi kerangka utama struktur aerogel. |katan silang tersebut sangat menentukan
kekuatan mekanik dan kestabilan termal aerogel (Meti et al., 2023). Semakin banyak
ikatan Si—O-Si yang terbentuk, semakin kaku dan stabil jaringan aerogel yang
dihasilkan, meskipun porositasnya tetap tinggi, bahkan melebihi 90% (Parale et al.,
2024). Sifat superporous dari aerogel tetap terjaga terutama melalui penggunaan
pengeringan superkritik, yang menghilangkan cairan antarpori tanpa menimbulkan
tegangan kapiler yang meruntuhkan kerangka sehingga mempertahankan struktur pori
terbuka dan luas permukaan besar (Ji et al., 2022).

Studi sebelumnya mengemukakan bahwa modifikasi adsorben menggunakan silika
dapat meningkatkan kualitas aerogel. Penelitian terkait modifikasi adsorben
menggunakan silika telah dilakukan oleh (Lv et al., 2018), yang memaodifikasi selulosa
dengan silika untuk adsorpsi. Hasil yang diperoleh menyatakan bahwa selulosa
termodifikasi silika adalah adsorben yang efektif untuk adsorpsi minyak biaya produksi
yang rendah, ramah lingkungan, dapat didaur ulang dengan baik, serta mudah
diproduksi. Keunggulan-keunggulan ini menunjukkan bahwa kapas termodifikasi
berpotensi diterapkan dalam pembersihan tumpahan minyak skala besar pada
permukaan air.

Penelitian serupa juga dilakukan oleh (Panda & Gangawane, 2024) terkait sintesis
aerogel hibrida silika-selulosa fleksibel (SCHA) menggunakan serat selulosa daur ulang



(RCF) untuk adsorpsi minyak. Pengaruh konsentrasi serat selulosa dan suhu lingkungan
kondisi pada karakteristik termal, akustik, dan penyerapan minyak diukur secara
komprehensif. Percobaan dilakukan dengan mempertimbangkan kisaran fraksi berat dari
1-4% berat dari kertas tisu bekas dengan a cross-linker silika. Kapasitas penyerapan
minyak yang sangat baik sebesar 24,8 g/g juga terlihat pada 4% berat konsentrasi
selulosa dalam aerogel hibrida dipertahankan hingga 5 siklus dengan kapasitas
penyerapan 6,4 g/g. Hasil menunjukkan aerogel selulosa-silika dianggap sebagai bahan
yang efektif dan adsorben yang menjanjikan untuk adsorpsi zat warna.

Berdasarkan uraian sebelumnya, akan dilakukan modifikasi aerogel selulosa dari
batang dan tongkol jagung menggunakan pengikat silang SiO2 dan aplikasinya sebagai
adsorben tumpahan minyak. Parameter adsorpsi minyak dipelajari di antaranya variasi
pH, waktu kontak, suhu dan konsentrasi. Selain itu, model isoterm adsorpsi dipelajari
menggunakan model isoterm Langmuir dan isoterm Freundlich.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian latar belakang, maka rumusan masalah pada penelitian ini adalah
sebagai berikut.

1. bagaimana mensintesis aerogel selulosa dari serat batang dan tongkol tanaman
jagung dengan metode freeze drying?

2. bagaimana mengkarakterisasi aerogel selulosa dari serat batang dan tongkol
tanaman jagung?

3. bagaimana pengaruh variasi waktu kontak, pH, suhu, dan konsentrasi terhadap
penyerapan minyak oleh aerogel selulosa?

4, bagaimana kapasitas adsorpsi aerogel selulosa terhadap minyak?

5. bagaimana nilai variabel kinetika dan termodinamika adsorpsi minyak oleh aerogel

selulosa serat batang dan tongkol tanaman jagung?

1.3 Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah, maka tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut.

1. mensintesis aerogel selulosa dari serat batang dan tongkol tanaman jagung
dengan metode freeze drying.

2. mengkarakteristasi aerogel selulosa dari serat batang dan tongkol tanaman
jagung.

3. menentukan pengaruh variasi waktu kontak, pH, suhu, dan konsentrasi terhadap
penyerapan minyak oleh aerogel selulosa.

4. menentukan kapasitas adsorpsi aerogel selulosa terhadap minyak.

5. menentukan nilai variabel kinetika dan termodinamika adsorpsi minyak oleh

aerogel selulosa serat batang dan tongkol tanaman jagung.



1.4 Manfaat Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah dan tujuan dari penelitian, maka manfaat dari penelitian
ini adalah sebagai berikut.

1. memberikan informasi tentang potensi selulosa dari limbah batang dan tongkol
jagung

2. memberikan informasi tentang potensi adsorben yang mudah diperoleh dari limbah
batang dan tongkol jagung untuk mengadsorpsi tumpahan minyak

3. memberikan informasi tentang potensi adsorben yang murah dari limbah batang
dan tongkol jagung untuk mengadsorpsi tumpahan minyak

4. sebagai bahan rujukan bagi peneliti yang akan meneliti selanjutnya.

1.5 Kebaruan Penelitian

Kebaruan penelitian ini yaitu limbah dari pertanian jagung berupa batang dan tongkol
tanaman jagung dimanfaatkan kandungan selulosanya sebagai bahan pembuatan
adsorben ramah lingkungan untuk mengatasi pencemaran tumpahan minyak.

1.6 Ruang Lingkup Penelitian

Penelitian ini merupakan studi eksperimen yang bertujuan mengekstrak selulosa dari
batang dan tongkol jagung serta mengkaji pemanfaatannya sebagai bahan pembuatan
aerogel selulosa untuk adsorpsi minyak. Tesis ini disusun ke dalam lima bab yang saling
berkaitan, sengan setiap bab menguraikan tahapan penelitian secara sistematis mulai
dari proses ekstraksi dan karakterisasi hingga aplikasi aerogel pada penyerapan minyak.
Ruang lingkup masing-masing Bab dapat dijelaskan sebagai berikut.
1. Bab I: Membahas tentang latar belakang penelitian, rumusan masalah, tujuan
penelitian, manfaat penelitian, ruang lingkup penelitian, kebaruan, kerangka
konsep, dan landasan teori

2. Bab II: Membahas tentang sintesis dan karakterisasi aerogel selulosa dari batang
dan tongkol tanaman jagung

3. Bab Ill: Membahas tentang studi kinetika, termodinamika, dan regenerasi adsorpsi
minyak oleh aerogel selulosa berbasis limbah jagung

4. Bab IV: Menyajikan analisis menyeluruh yang mengintegrasikan hasil penelitian
dari Bab Il dan I

5. Bab V: Menyimpulkan hasil utama penelitian secara ringkas dan sistematis serta

memberikan saran untuk pengembangan penelitian selanjutnya.

1.7 Landasan Teori
1.7.1 Biomassa tanaman jagung sebagai sumber bahan baku untuk sintesis
aerogel selulosa

Limbah pertanian dihasilkan dalam bentuk buangan yang tidak terpakai dan sisa
makanan. Proses dekomposisi limbah secara alami berlangsung lambat, sehingga
akumulasi limbah dapat mengganggu lingkungan dan berdampak pada kesehatan
manusia. Limbah pertanian dapat diolah lebih lanjut untuk menghasilkan produk bernilai
tambah. Salah satu limbah pertanian yang potensial adalah limbah tanaman jagung,



yang masih dapat dimanfaatkan sebagai pakan ternak, bahan bakar, kompos, adsorben,
dan produk lainnya. Berdasarkan data Badan Pusat Statistik (2025), produksi jagung di
indonesia mencapai 15.138.912,00 ton dengan luas lahan 2.548.654,00 ha. Produksi
jagung yang cukup besar ini menimbulkan dampak pada jumlah limbah pertanian, dalam
hal ini limbah tongkol dan batang jagung yang dihasilkan. Menurut Harly dan Mulyani
(2024), pemanfaatan limbah tanaman jagung masih sangat terbatas, biasanya hanya
digunakan sebagai bahan pakan ternak merupakan hasil samping pertanian jagung.
Oleh karena itu, diperlukan upaya pemanfaatan limbah tanaman jagung secara lebih
inovatif dan bernilai tambah melalui pendekatan kreatif dalam mengeksplorasi potensi
yang dimilikinya (Harly & Mulyani, 2024).

Tanaman jagung merupakan tanaman biji-bijian dari keluarga rumput-rumputan yang
telah dikenal luas di seluruh dunia, termasuk di Indonesia. Jagung juga merupakan salah
satu makanan pokok yang banyak diproduksi di Indonesia. Budidaya jagung dilakukan
secara intensif karena kondisi tanah dan iklim di Indonesia sangat mendukung
pertumbuhan tanaman ini (Bagu, 2025). Menurut Bagu (2025), tanaman jagung (Zea
mays L.) secara taksonomi diklasifikasikan sebagai berikut

Kingdom : Plantae (tumbuh-tumbuhan)
Divisio : Spermatophyta (tumbuhan berbiji)
Sub Divisio : Angiospermae (berbiji tertutup)
Classis : Monocotyledone (berkeping satu)
Ordo : Graminae (rumput-rumputan)
Familia : Graminaceae

Genus : Zea

Spesies : Zeamays L.

Bagian tanaman jagung yang banyak dimanfaatkan oleh petani dalam pengelolaan
limbah pertanian adalah batang jagung. Batang jagung memiliki kandungan selulosa
yang cukup tinggi sehingga berpotensi dimanfaatkan sebagai pakan ternak berserat,
bahan baku pulp dan kertas, serta sumber biomassa untuk energi (Zhao et al., 2018; Kim
et al.,, 2020). Selain batang jagung, limbah pertanian lain yang kaya akan selulosa
meliputi jerami padi, tongkol jagung, dan bagas tebu, yang hingga kini belum
dimanfaatkan secara optimal (Sindhu et al., 2016)

Gambar 1.1 Tanaman Jagung (Sulardi & Amelia, 2023)



Selulosa merupakan senyawa yang secara alami terdapat di dalam sel tanaman
dalam bentuk struktur kristalin. Dinding sel pada umumnya terdiri dari selulosa,
hemiselulosa dan lignin dengan perbandingan 4:3:3. Namun, perbandingan dari
senyawa ini berbeda tergantung dari sumber lignoselulosa seperti kayu lunak, kayu keras
dan rumput. Disamping ketiga senyawa tersebut, lignoselulosa terdiri dari sebagian kecil
pektin, senyawa nitrogen dan abu. Sebagai contoh, kayu terdiri dari 50% karbon, 6%
hidrogen, 44% oksigen dan 0.05-04% nitrogen. Sumber selulosa yang melimpah berasal
dari limbah pertanian, seperti jerami padi, jerami jagung, batang jagung, dan bagas.
Berbagai upaya pemanfaatan bahan berserat telah dilakukan, antara lain dengan
bantuan mikroorganisme untuk menghasilkan produk bernilai tambah seperti protein
pakan dan bioetanol (Gea dan Harahap, 2018).

Selulosa merupakan komponen utama penyusun kayu dan serat tumbuhan,
sedangkan kapas menghasilkan selulosa dengan tingkat kemurnian yang sangat tinggi
karena hampir seluruh kandungannya adalah selulosa. Selulosa tidak larut dalam air dan
bukan termasuk karbohidrat pereduksi. Dalam kondisi asam, selulosa dapat mengalami
hidrolisis yang memutus ikatan B-(1—4)-glikosidik sehingga menghasilkan molekul D-
glukosa. Secara struktural, selulosa adalah polimer alam linier, tersusun atas unit-unit 8-
D-glukopiranosa yang dihubungkan melalui ikatan B-(1—4)-glikosidik, membentuk rantai
panjang dengan kecenderungan kristalin yang tinggi, karena ikatan hidrogen intra- dan
inter-rantai yang kuat membentuk mikrofibril sebagai struktur pembentuk dinding sel
tumbuhan (Marinho, 2025). Struktur kimia selulosa ditunjukkan pada Gambar 1.2

CHOH

CHOH

Gambar 1.2 Struktur Selulosa (Heinze, 2015)

Selulosa adalah polisakarida linier tersusun dari ratusan hingga ribuan unit glukosa
B-D yang saling terikat melalui ikatan B-(1—4)-glikosidik, sehingga membentuk rantai
polimer panjang dengan rumus umum (CgH;005), yang memberikan kekakuan struktural
pada materialnya. Struktur molekul ini menyebabkan selulosa memiliki stabilitas yang
tinggi karena ikatan hidrogen intra- dan intermolekuler antar rantai polimer memperkuat
agregasi molekulnya (Garg et al., 2025). Dalam dinding sel tumbuhan, selulosa
berinteraksi dengan hemiselulosa dan lignin untuk membentuk struktur lignoselulosa
yang kompak dan kuat, sehingga menjadi komponen utama yang menopang kekuatan
mekanik jaringan tanaman. Polisosakarida lain seperti hemiselulosa yang lebih amorf
berfungsi sebagai perekat antara mikrofibril selulosa dan lignin, meningkatkan kekakuan
dan stabilitas dinding sel tumbuhan (Pekala et al., 2023). Selulosa dapat dihidrolisis
secara kimia melalui perlakuan asam kuat untuk memutus ikatan glikosidik dan
menghasilkan unit D-glukosa, yang merupakan dasar biodegradasi dalam proses industri
seperti produksi bioetanol atau fermentasi gula. Proses ini juga umum digunakan dalam
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penelitian hidrolisis lignoselulosa dari limbah pertanian untuk konversi menjadi bahan
bernilai tambah (Sutini et al., 2019).

1.7.2 Aerogel selulosa

Aerogel merupakan material padat tiga dimensi yang tersusun atas lebih dari 90% udara,
sehingga memiliki struktur yang sangat berpori dan densitas yang sangat rendah.
Material berpori ini diperoleh melalui proses penggantian fase cair dalam senyawa sol—
gel dengan udara melalui tahap pengeringan tertentu. Karakteristik unggulan aerogel,
seperti luas permukaan yang tinggi, mesoporositas yang besar, konduktivitas termal
yang rendah, serta kimia permukaan yang dapat dimodifikasi, menjadikan material ini
sangat serbaguna untuk berbagai aplikasi teknis (Stark et al., 2025). Aerogel telah
banyak dimanfaatkan dalam berbagai bidang, antara lain aplikasi biomedis, akustik,
insulasi termal, superkapasitor, serta sebagai adsorben untuk menghilangkan
kontaminan guna mengurangi permasalahan lingkungan. Berdasarkan bahan bakunya,
aerogel dapat disintesis dari material mineral, polimer sintetis, maupun material alami
(Stark et al., 2025).

Dalam beberapa tahun terakhir, penelitian aerogel semakin difokuskan pada
pengembangan aerogel berbasis biopolimer. Biopolimer memiliki keunggulan berupa
biodegradabilitas, biokompatibilitas, sifat tidak toksik, serta ketersediaan bahan baku
yang melimpah. Penggunaan biopolimer sebagai pengganti polimer berbasis minyak
bumi, yang umumnya terdegradasi secara lambat dan berpotensi mencemari
lingkungan, menghasilkan produk aerogel yang lebih berkelanjutan dan ramah
lingkungan. Selain itu, pemanfaatan biomassa sebagai bahan baku biopolimer juga
menjadi pendekatan yang efektif dalam pengelolaan limbah serta pelestarian lingkungan
(Stark et al., 2025). Struktur aerogel selulosa ditunjukkan pada Gambar 1.3

e

Gambar 1.3 Aerogel selulosa

Proses pembuatan aerogel umumnya melibatkan tiga tahapan utama, yaitu: (1)
transisi sol—gel (gelasi), (2) penyempurnaan jaringan (aging), dan (3) transisi gel—-aerogel
melalui proses pengeringan. Setelah material yang diinginkan dipilih untuk fabrikasi
aerogel, bahan prekursor didispersikan ke dalam medium cair sehingga membentuk
dispersi koloid, kemudian dibiarkan mengalami gelasi hingga terbentuk jaringan padat
kontinu yang terdistribusi di seluruh fase cair. Pada beberapa jenis material, transisi dari
dispersi koloid menjadi gel dapat terjadi tanpa penambahan bahan pengikat silang
(crosslinker). Namun, pada material lainnya, penambahan agen pengikat silang
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diperlukan untuk meningkatkan interaksi antar partikel padat sehingga struktur gel yang
kuat dapat terbentuk. Waktu gelasi sangat dipengaruhi oleh berbagai faktor, antara lain
komposisi kimia larutan prekursor, konsentrasi bahan prekursor dan aditif, suhu proses,
serta pH system (Ganesamoorthy et al., 2021).

Setelah proses gelasi selesai, beberapa material memerlukan tahap curing
tambahan atau aging untuk memperkuat jaringan aerogel yang terbentuk. Selanjutnya,
gel yang telah terbentuk dikeringkan dengan metode tertentu yang bertujuan
meminimalkan tegangan permukaan di dalam pori-pori jaringan padat, sehingga struktur
pori tidak mengalami kerusakan. Metode pengeringan merupakan tahapan yang paling
krusial dalam proses sintesis aerogel karena sangat menentukan morfologi dan struktur
pori aerogel selulosa yang dihasilkan. Pengeringan konvensional umumnya melibatkan
tekanan kapiler antara fase cair dan gas, yang dapat menyebabkan kerusakan struktur
pori gel. Oleh karena itu, metode pengeringan modern yang banyak digunakan adalah
pengeringan superkritis dan pengeringan beku (freeze drying) untuk mempertahankan
integritas struktur pori aerogel (Ganesamoorthy et al., 2021).

Proses pengeringan aerogel umumnya dilakukan melalui dua metode utama, yaitu
metode pengeringan superkritis CO, dan metode freeze drying. Pada metode superkritis
CO,, proses pengeringan dilakukan pada kondisi titik kritis CO,, yaitu suhu sekitar 304
K dan tekanan 7,4 MPa. Penggunaan CO, dinilai lebih aman dan lebih umum
dibandingkan pelarut superkritis lainnya. Proses ini melibatkan transfer massa dua arah
antara pelarut dalam gel dan CO, pada pori-pori gel yang masih basah. Pada tahap awal,
CO, terlarut dalam pelarut gel menyebabkan ekspansi volume gel sehingga kelebihan
pelarut dapat dikeluarkan. Selanjutnya, peningkatan tekanan dan suhu hingga mencapai
kondisi superkritis menghilangkan tegangan permukaan, sehingga struktur pori gel dapat
dipertahankan tanpa mengalami kerusakan (Barrios et al., 2019)

Beberapa parameter penting yang perlu diperhatikan dalam optimasi proses
pengeringan superkritis CO, meliputi suhu, tekanan, ukuran partikel, laju alir CO,, dan
waktu ekstraksi. Peningkatan suhu dan tekanan selama proses pengeringan
memengaruhi laju penghilangan pelarut, sedangkan ukuran partikel berpengaruh
terhadap kecepatan difusi. Partikel dengan ukuran yang lebih besar cenderung
menghambat proses pengeringan. Selain itu, pengaturan suplai CO, dan waktu
pengeringan yang tepat diperlukan untuk memperoleh hasil aerogel dengan kemurnian
dan struktur pori yang optimal (Barrios et al., 2019).

Pengeringan beku (freeze drying) merupakan metode pengeringan yang memiliki
keunggulan dalam mempertahankan kualitas struktur material, terutama untuk bahan
yang sensitif terhadap panas. Metode ini dikenal juga dengan istilah liofilisasi atau
cryodesiccation. Dibandingkan metode lainnya, freeze drying dianggap sebagai metode
pengeringan yang paling efektif karena mampu menjaga struktur pori aerogel dengan
baik tanpa menyebabkan penyusutan yang signifikan (Barrios et al., 2019).
Perbandingan proses sintesis aerogel berdasarkan metode pengeringan ditunjukkan
pada Gambar 1.4
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Gambar 1.4 Perbandingan sintesis aerogel dapat ditinjau dari metode Pengeringnya
dapat melalui (a) metode pengering superkrits CO2 dan (b) metode pengering beku
(Barrios et al., 2019)

Prinsip dasar freeze drying adalah penghilangan air dari bahan yang telah
dibekukan melalui proses sublimasi, tanpa melewati fase cair. Metode ini banyak
digunakan dalam industri farmasi untuk menghasilkan produk bubuk yang stabil dan
telah menjadi standar dalam produksi sediaan injeksi komersial. Aerogel selulosa
merupakan material ramah lingkungan dan bersifat multifungsi, dengan potensi aplikasi
yang luas, antara lain sebagai adsorben untuk pemisahan minyak dan air, material
insulasi termal, bahan biomedis, serta sebagai matriks untuk nanopartikel logam atau
oksida logam (Ganesamoorthy et al., 2021)

Selain itu, aerogel telah banyak dimanfaatkan dalam berbagai bidang, seperti
katalisis, pemisahan kimia, analisis kimia, material penyerap, serta teknologi dan
penyimpanan energi. Aerogel berbasis material anorganik, hibrida anorganik—organik,
maupun organik terus dikembangkan karena memiliki densitas rendah, porositas tinggi,
dan luas permukaan besar yang mendukung kemampuan adsorpsi dan retensi zat
secara efektif (Niu et al, 2024). Aerogel selulosa dapat disintesis dengan
mengombinasikan prekursor aerogel anorganik, seperti silika (SiO,), dengan sumber
selulosa yang diperoleh dari biomassa batang jagung. Aerogel ini serta bersifat
biodegradable sehingga dapat terurai secara hayati. Oleh karena itu, aerogel selulosa
menjadi fokus perhatian dalam penelitian material berkelanjutan dalam beberapa tahun
terakhir (Payanda et al., 2023).

1.8 Kerangka Konseptual Penelitian

Tumpahan minyak di laut merupakan salah satu bentuk pencemaran lingkungan yang
paling serius dan berpotensi menimbulkan kerusakan jangka panjang. Tumpahan minyak
tidak hanya berasal dari minyak bumi dan produk turunannya, tetapi juga dapat
disebabkan oleh minyak nabati, seperti minyak kelapa sawit, minyak kedelai, dan minyak
nabati lainnya, yang banyak digunakan dalam aktivitas industri pangan, transportasi laut,
serta kegiatan pelabuhan. Tumpahan minyak, baik yang bersifat fosil maupun nabati,
dapat terjadi akibat kecelakaan industri, kebocoran kargo kapal, maupun kelalaian dalam
proses operasional. Meskipun minyak nabati sering dianggap lebih ramah lingkungan,
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keberadaannya dalam jumlah besar di perairan laut tetap dapat menimbulkan
pencemaran serius, seperti penurunan kadar oksigen terlarut, gangguan fotosintesis
organisme laut, serta kerusakan habitat biota perairan.

Dampak dari tumpahan minyak sangat luas, mencakup kerusakan ekosistem laut,
terganggunya kehidupan biota perairan, hingga dampak sosial dan ekonomi bagi
masyarakat pesisir yang bergantung pada sumber daya laut. Lapisan minyak yang
terbentuk di permukaan air dapat menghambat difusi oksigen dan cahaya matahari ke
dalam perairan, sehingga mengganggu rantai makanan dan keseimbangan ekosistem.
Oleh karena itu, penanganan tumpahan minyak, baik minyak bumi maupun minyak
nabati, menjadi isu lingkungan yang sangat penting dan mendesak.

Berbagai metode telah dikembangkan untuk menangani tumpahan minyak, antara
lain metode mekanik, kimia, dan biologis. Salah satu pendekatan yang banyak digunakan
adalah metode adsorpsi dengan memanfaatkan bahan penjerap, karena dinilai efektif,
mudah diaplikasikan, dan mampu menyerap minyak secara selektif. Namun,
penggunaan adsorben sintetis sering kali menimbulkan permasalahan lingkungan baru
karena sulit terurai dan berpotensi menyebabkan pencemaran sekunder. Oleh sebab itu,
pengembangan adsorben berbasis bahan alami yang ramah lingkungan menjadi
alternatif yang sangat diperlukan. Salah satu solusi yang menjanjikan adalah
pemanfaatan aerogel selulosa berbasis limbah pertanian, khususnya batang dan tongkol
jagung, sebagai material adsorben untuk penanganan tumpahan minyak bumi maupun
minyak nabati. Aerogel selulosa memiliki struktur berpori tiga dimensi, luas permukaan
yang tinggi, densitas rendah, serta afinitas yang baik terhadap senyawa nonpolar,
sehingga efektif dalam menyerap berbagai jenis minyak. Jagung sebagai bahan baku
utama menawarkan keunggulan berupa ketersediaan yang melimpah, sifat terbarukan,
biodegradable, serta bernilai ekonomi rendah, sehingga berpotensi menjadi solusi yang
berkelanjutan dibandingkan adsorben sintetis.

Sintesis selulosa dalam penelitian ini diawali dengan proses ekstraksi selulosa dari
batang dan tongkol jagung yang meliputi dua tahap utama, yaitu delignifikasi dan
bleaching. Tahap delignifikasi bertujuan untuk menghilangkan lignin dan hemiselulosa,
sedangkan bleaching dilakukan untuk meningkatkan kemurnian selulosa. Selulosa hasil
ekstraksi selanjutnya dihitung nilai rendemennya untuk mengetahui persentase
kandungan selulosa yang diperoleh dari masing-masing bahan baku. Aerogel selulosa
dipreparasi menggunakan metode sol-gel yang diikuti dengan proses pengeringan beku
(freeze-drying) untuk mempertahankan struktur berpori dan mencegah keruntuhan
jaringan gel. Aerogel yang dihasilkan kemudian dikarakterisasi menggunakan X-ray
Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), analisis Brunauer—
Emmett-Teller (BET), dan Scanning Electron Microscopy (SEM).

Aerogel selulosa yang telah dikarakterisasi selanjutnya dimanfaatkan sebagai
material adsorben untuk penanganan tumpahan minyak. Uji kapasitas adsorpsi aerogel
selulosa terhadap minyak bumi dan minyak nabati dilakukan dengan mempelajari
pengaruh waktu kontak, pH, suhu, dan konsentrasi minyak, serta dianalisis
menggunakan metode gravimetri. Bagan kerangka pikir penelitian secara keseluruhan
ditunjukkan pada Gambar 1.5.



Aktivitas Transportasi@

Berdampak negatif

TTumpahan Minyak

Senyawa hidrokarbon
yang bersifat hidrofobik
menghalangi difusi

-

A 4

\4

oksigen ke dalam laut

Proses sederhana,

Metode Adsorpsi

l

\4

ekonomis dan efisien

DSintesis
Adsorben Aerogel
Selulosa

Material berpori dan luas
permukaan  spesifik  tinggi
namun memiliki  kekuatan
mekanik rendah serta kurang
selektif  dalam menyerap
minyak

PDMS

DModifikasi
dengan silika dan

Pengujian

v

v

Karakterisasi

v

Uji Kapasitas
Penyerapan Minyak

v

Gambar 1.5 Kerangka Pikir Penelitian
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1.9 Hipotesis Penelitian

Berdasarkan kerangka pikir di atas, hipotesis pada penelitian ini ialah sebagai berikut.

1. aerogel selulosa dari batang dan tongkol jagung memiliki karakteristik material
dengan luas permukaan dan porositas yang baik,

2. variasi waktu kontak, pH, suhu, dan konsentrasi berpengaruh terhadap penyerapan
minyak oleh aerogel,

3. kapasitas adsorpsi tumpahan minyak dapat menggambarkan model isoterm
Freundlich atau model isoterm Langmuir,

4. variabel kinetika mengikuti model kinetika orde satu semu atau model orde dua
semu, sedangkan termodinamika memberikan informasi tentang energi yang terlibat
dalam proses adsorpsi.
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BAB I

SINTESIS DAN KARAKTERISAS|I AEROGEL SELULOSA DARI LIMBAH
JAGUNG

2.1 Abstrak

Pemanfaatan limbah pertanian sebagai sumber bahan baku material fungsional
merupakan salah satu strategi penting dalam pengembangan material berkelanjutan.
Selulosa dari biomassa lignoselulosa berpotensi dikembangkan menjadi aerogel
selulosa, yaitu material berpori dengan densitas rendah, luas permukaan besar, dan
struktur tiga dimensi yang unik. Tujuan penelitian ini bertujuan untuk mensintesis dan
mengarakterisasi aerogel berbasis selulosa yang berasal dari batang dan tongkol.
Metode penelitian ini terdiri atas tiga tahap utama, yaitu persiapan sampel, ekstraksi
selulosa dari batang dan tongkol jagung, serta sintesis aerogel menggunakan metode
sol gel dan freeze-drying. Aerogel yang dihasilkan dikarakterisasi menggunakan analisis
FTIR, XRD, SEM, dan BET-BJH. Hasil aerogel selulosa yang diperoleh menunjukkan
indeks kristalinitas sebesar 93,54% dengan ukuran kristal 8,09 nm. Luas permukaan
spesifik aerogel adalah 18,27 m?g dengan diameter pori rata-rata sebesar 4,6 A.
Kesimpulan kesimpulan dari penelitian ini yaitu hasil sintesis dan karakterisasi aerogel
selulosa berhasil dilakukan, dengan demikian bahwa selulosa dari batang dan tongkol
jagung dapat digunakan sebagai bahan baku produksi aerogel.

2.2 Pendahuluan

Biomassa limbah pertanian semakin banyak dimanfaatkan sebagai bahan baku material
fungsional seiring meningkatnya kebutuhan akan material yang berkelanjutan dan ramah
lingkungan (Magsood et al., 2025). Bahan baku material fungsional yang berasal dari
limbah pertanian yang tersedia dalam jumlah melimpah namun belum dimanfaatkan
secara optimal adalah biomassa tanaman jagung, khususnya pada bagian serat batang
dan tongkol. Kedua bagian ini umumnya hanya digunakan sebagai pakan ternak atau
bahkan dibuang, padahal memiliki kandungan selulosa yang tinggi dan berpotensi untuk
dikembangkan menjadi material bernilai tambah (Khan et al., 2024).

Selulosa adalah biopolimer alami yang bersifat terbarukan, biodegradable, dan
memiliki stabilitas kimia yang baik (Chaka, 2022). Beberapa tahun terakhir, selulosa telah
banyak dikembangkan menjadi berbagai material maju, salah satunya aerogel selulosa
yang dikenal memiliki densitas rendah, porositas tinggi, luas permukaan besar, serta
struktur tiga dimensi yang saling terhubung, sehingga berpotensi digunakan dalam
berbagai aplikasi teknologi dan lingkungan. Karakteristik tersebut sangat dipengaruhi
oleh sumber bahan baku selulosa dan metode sintesis yang digunakan (Le et al., 2025).

Proses pembuatan aerogel selulosa umumnya melibatkan beberapa tahapan
penting, yaitu isolasi selulosa dari biomassa lignoselulosa, pembentukan jaringan gel,
serta proses pengeringan untuk mempertahankan struktur berpori(Wang & Zhao, 2021).
Setiap tahapan proses tersebut berperan signifikan dalam menentukan sifat fisik dan



kimia aerogel yang dihasilkan. Oleh karena itu, pemilishan dan optimasi metode sintesis
menjadi aspek krusial dalam pengembangan aerogel selulosa dengan kualitas struktural
yang baik (Panda & Gangawane, 2024).

Selain proses sintesis, karakterisasi material merupakan langkah penting untuk
memahami hubungan antara struktur dan sifat aerogel selulosa. Analisis karakteristik
seperti gugus fungsi, kristalinitas, morfologi pori, luas permukaan, densitas, dan
porositas diperlukan untuk memastikan keberhasilan proses isolasi selulosa serta
pembentukan jaringan aerogel (Phong et al., 2023). Perbedaan komposisi kimia dan
struktur mikro antara serat batang dan tongkol jagung juga diperkirakan dapat
mempengaruhi karakteristik aerogel yang dihasilkan.

Berdasarkan uraian tersebut, penelitian mengenai sintesis dan karakterisasi aerogel
selulosa dari serat batang dan tongkol tanaman jagung menjadi penting untuk mengkaji
potensi kedua jenis biomassa tersebut sebagai sumber bahan baku alternatif aerogel
selulosa. Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi ilmiah dalam
pengembangan material berbasis biomassa yang berkelanjutan, sekaligus membuka
peluang pemanfaatan limbah pertanian jagung sebagai material bernilai tinggi.

2.3 Metode
2.3.1 Bahan dan Alat Penelitian

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah yaitu batang dan tongkol jagung (Zea
mays L.) dari Desa Maritengngae, Kecamatan Suppa, Kabupaten Pinrang, Provinsi
Sulawesi Selatan; larutan natrium hidroksida (NaOH) 6% (Merck); akuades (H20); water
one (onemed); urea (Merck); etanol (C2HsOH) p.a 99% (Merck); asam asetat
(CH3COOH) 0,5% (Merck); natrium hipoklorit (NaOCl) 2,5% (onemed);
Polydimethylsiloxane (C,HsOSi)n; n-hexane 99%; dan ludox (SiO2) 40% (W.R Grace).

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini, yaitu instrumen Scanning Electron
Microscopy (SEM); X-ray Doffraction (XRD) PANalytical; Surface Area Analysis (SAA)
Altamira Instrument, pH meter; oven Fisher Scientific; spektrofotometer IR Shimadzu
8400S; alat-alat gelas; baskom; magnetic stirrer; hot plate Thermo Scientific Cimarec;
ayakan 80 mesh; kertas saring Whatman no. 42; krus porselin; pinset; spatula;
stopwatch; freezer, dan freeze dryer.

2.3.2 Preparasi Sampel (Tuara, 2019)

Batang jagung dan tongkol jagung disiapkan sebanyak 2 kg lalu dipotong-potong dengan
ukuran kecil, dikeringkan dengan oven pada suhu 100 °C selama 16 jam. Setelah itu,
sampel dihaluskan dengan blencer lalu diayak dengan ayakan 80 mesh agar ukurannya
homogen. Sampel yang digunakan dalam pembuatan aerogel selulosa adalah serbuk
yang lolos dari saringan.

2.3.3 Ekstraksi Selulosa (United State Patent 4, 400, 237)

Ekstraksi selulosa berbahan dasar batang dan tongkol jagung yaitu diawali dengan
proses delignifikasi. Sampel yang sudah halus ditimbang sebanyak 10 g dan dimasukkan
ke dalam gelas kimia 250 mL, ditambahkan asam asetat 0,5% sebanyak 20 mL,
dipanaskan menggunakan hot plate pada suhu 70 °C sambil diaduk menggunakan



magnetic stirrer selama 1 jam. Selanjutnya campuran ditambahkan NaOH 6% sebanyak
150 mL, suhu dinaikkan menjadi 80 °C selama 1,5 jam sambil diaduk. Setelah itu sampel
disaring dan dicuci dengan aquades hingga didapatkan pH netral.

Endapan delignifikasi dimasukkan ke dalam gelas kimia 250 mL, ditambahkan
larutan NaOCI 0,4% sebanyak 150 mL, dipanaskan pada suhu 40°C sambil dilakukan
pengadukan selama jam. Setelah itu endapan disaring dan dicuci dengan akuades
hingga diperoleh nilai pH netral. Kemudian endapan dikeringkan dengan oven pada suhu
60 °C.

2.3.4 Sintesis Aerogel (Tuara, 2019)

Selulosa batang dan tongkol jagung yang dihasilkan kemudian dimasukkan ke dalam
gelas kimia 100 mL dengan perbandingan 1:1 masing-masing 8 g dicampur lalu
ditambahkan dengan SiO2 40% sebanyak 20 mL. Setelah itu ditambahkan NaOH-urea
dengan perbandingan 1:5 masing-masing 1 g dan 5 g. Tahap selanjutnya campuran
disonikasi selama 30-60 menit. Campuran dimasukkan ke dalam freezer pada
temperatur -5 °C selama 24 jam hingga terbentuk gel. Gel yang terbentuk kemudian
dibiarkan di udara terbuka hingga mencapai temperatur ruang. Langkah selanjutnya
adalah perendaman gel dengan etanol 99% sebanyak 20 mL selama 24 jam untuk tahap
koagulasi. Kemudian dibilas dengan akuades. Spesimen dicetak dalam gelas kimia
ukuran 50 mL. Gel dimasukkan dalam freezer pada suhu +20 °C selama 12 jam hingga
membeku. Tahap akhir pada proses sintesis ini yaitu dilakukan pengeringan beku selama
24 jam dengan menggunakan freeze dryer hingga diperoleh aerogel selulosa. Hasil yang
diperoleh kemudian dikarakterisasi dengan menggunakan FTIR, XRD, BET, dan SEM.

2.3.5. Modifikasi Aerogel (Phat Nam La et al., 2021)

Sebanyak 10 mL larutan PDMS dan 25 mL pelarut heksana diaduk bersama pada
suhu 30 °C. Selanjutnya, 3,8 g TEOS dan 0,05 mL CH3COOH ditambahkan secara
bertahap sambil terus diaduk pada 30 °C selama 4 jam. Sampel aerogel dicelupkan ke
dalam larutan tersebut dan kemudian dikeringkan pada suhu 90 °C selama 12 jam.

2.3.5 Karakterisasi Aerogel

Fourier Transform Infrared (FTIR). Karakterisasi gugus fungsi dilakukan dengan
menggunakan FTIR model Shimadzu 820 IPC dengan preparasi sampel metode pellet
KBr. Preparasi sampel dilakukan dengan 1-10 mg sampel dihaluskan dan dicampur
dengan 100 mg KBr dan dicetak menjadi cakram tipis atau pelet lalu dianalisis.

Surface Area Analysis (SAA). Analisis luas permukaan spesifik aerogel dilakukan
menggunakan metode adsorpsi—desorpsi nitrogen pada suhu 77 K berdasarkan teori
Brunauer—-Emmett-Teller (BET). Sebelum pengujian, sampel didegasifikasi di bawah
kondisi vakum untuk menghilangkan kelembapan dan zat teradsorpsi lainnya. Luas
permukaan spesifik dihitung dari isoterm adsorpsi pada rentang tekanan relatif 0,05—
0,30. Distribusi ukuran pori dan volume pori selanjutnya dianalisis menggunakan metode
Barrett—-Joyner-Halenda (BJH) untuk mengevaluasi struktur pori aerogel.

Scanning Electron Microscope (SEM). Sebelum dianalisis, sampel diusahakan
dalam keadaan kering dan bebas uap air. Sampel ditempelkan pada sel holder dengan



perekat ganda, kemudian dilapisi dengan logam emas dalam keadaan vakum. Setelah
itu, sampel dimasukkan pada tempatnya di dalam SEM. Gambar topografi diamati dan
dilakukan perbesaran 500 kali.

X-Ray Diffraction (XRD). Sampel berbentuk bubuk dimasukkan ke dalam plat
aluminium berukuran 2x2 cm. Kemudian plat tersebut dimasukkan ke dalam
XRD-700 SHIMADZU dengan sumber Cu-Ka, kemudian diatur besarnya tegangan dan
arus yang digunakan. Selanjutnya pengambilan data difraksi dilakukan dalam rentang
sudut difraksi 26 dengan kecepatan baca waktu perdetik.

2.4 Hasil dan Pembahasan
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Batang jagung dan tongkol jagung dipotong menjadi ukuran kecil untuk meningkatkan
luas permukaan bahan sehingga proses pengeringan dan perlakuan selanjutnya dapat
berlangsung lebih efektif dan merata (Li et al., 2023). Sampel yang telah dipotong
dikeringkan menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 16 jam dengan tujuan
menghilangkan kandungan air bebas di dalam bahan, menekan aktivitas
mikroorganisme, serta mencegah degradasi struktur selulosa selama proses
penyimpanan dan pengolahan. Pengeringan ini juga berperan penting dalam menjaga
konsistensi komposisi kimia bahan baku sebelum proses ekstraksi selulosa (Yi et al.,
2024).

Sampel kering selanjutnya dihaluskan menggunakan blender untuk memperkecil
ukuran partikel, sehingga meningkatkan luas kontak antara pelarut dan matriks
lignoselulosa pada tahap ekstraksi. Serbuk hasil penghalusan kemudian diayak
menggunakan ayakan 80 mesh guna memperoleh ukuran partikel yang seragam.
Keseragaman ukuran partikel ini berfungsi untuk meminimalkan variasi laju difusi pelarut
dan reaktivitas bahan selama proses sintesis aerogel, sehingga diharapkan
menghasilkan struktur aerogel selulosa yang lebih homogen dan reproducible. Serbuk
yang lolos dari ayakan 80 mesh selanjutnya digunakan sebagai bahan baku utama dalam
pembuatan aerogel selulosa (Abolore et al., 2024).

2.4.2 Ekstraksi Selulosa

Pada penelitian ini dilakukan sintesis aerogel selulosa yang berasal dari serat batang
dan tongkol jagung. Tahap awal meliputi preparasi sampel, dimana batang jagung
dibersihkan atau dicuci untuk menghilangkan pengotor, kemudian dipotong, dikeringkan
di bawah sinar matahari dan dikeringkan dengan oven selama 16 jam untuk mengurangi
kadar air. Sampel yang telah kering selanjutnya digiling dan diayak menggunakan ukuran
100 mesh untuk memperoleh ukuran partikel yang homogen. Serat batang jagung
kemudian diekstraksi untuk diperoleh selulosa melalui proses delignifikasi menggunakan
larutan NaOH 6% b/v.

Perlakuan alkali seperti NaOH diketahui efektif memutus struktur lignin dan
menurunkan kandungan lignin dalam biomassa (Yi et al., 2024). Selama proses
delignifikasi, lignin yang terlarut membentuk larutan berwarna gelap yang dikenal
sebagai black liquor, yang muncul akibat terlepasnya struktur aromatik lignin pada
kondisi suhu dan waktu tertentu (Peng et al., 2023).- Residu delignifikasi umumnya



berwarna semakin cerah, dan untuk menghilangkan sisa lignin serta gugus kromofor
yang menyebabkan warna, diperlukan proses pemutihan (bleaching) menggunakan
oksidator seperti NaOCI ( Nguyen et al., 2022). Metode delignifikasi berbasis alkali
dianggap sederhana dan relatif ramah lingkungan, meskipun tetap harus dikendalikan
agar tidak menyebabkan degradasi selulosa (Abolore et al., 2024)

Gambar 2.1 (a) hasil delignifikasi; (b) hasil bleaching (pemutihan)

Proses bleaching (pemutihan) pada ekstraksi selulosa menggunakan larutan NaOCI
0,4% b/v dilakukan untuk meningkatkan kecerahan dan kemurnian serat selulosa
sekaligus meminimalkan degradasi struktur selulosa. Tahap ini diulang dengan
pencucian menggunakan akuades untuk membantu memecah rantai lignin yang panjang
menjadi fragmen lebih pendek sehingga pulp berubah menjadi berwarna putih (Abolore
et al., 2024). Setelah proses pemutihan, umumnya terjadi penurunan massa sampel dan
perubahan sifat fisik, yang menunjukkan terlepasnya lignin dan hemiselulosa sehingga
diperoleh selulosa yang lebih murni (Wang & Zhao, 2021).

Ekstraksi selulosa dari serat batang jagung dan tongkol jagung menunjukkan
rendemen selulosa yang tinggi, yaitu 60,05% dan 60,49%. Tingginya rendemen selulosa
ini dipengaruhi oleh karakteristik tanaman sumber yang memang memiliki kandungan
serat tinggi. Batang jagung diketahui memiliki komposisi selulosa berkisar 60% atau lebih
(Li et al., 2023). Hasil rendemen ini menandakan bahwa proses delignifikasi dan
bleaching berlangsung efektif dalam menghilangkan lignin dan hemiselulosa. Selulosa
yang diperoleh kemudian digunakan sebagai prekursor dalam sintesis aerogel.

2.4.3 Sintesis Aerogel

Sintesis aerogel selulosa dimulai dengan penambahan prekursor SiO, (misalnya ludox
silika koloid) untuk meningkatkan luas permukaan akibat terbentuknya lapisan silika pada
permukaan selulosa (Zhang et al., 2024). Selain itu, penambahan urea dalam larutan
NaOH berfungsi meningkatkan kelarutan selulosa karena urea dapat bertindak sebagai
donor sekaligus akseptor ikatan hidrogen, sehingga mencegah terjadinya agregasi antar
rantai selulosa. Kombinasi NaOH-urea mampu memutus ikatan hidrogen inter- dan
intraselulosa, terutama pada area amorf sehingga struktur selulosa lebih mudah
terdispersi dalam larutan (Bolat et al., 2023).

Tahap berikutnya adalah proses sonikasi selama 60 menit yang bertujuan untuk
menstabilkan struktur gel serta mencegah terjadinya degradasi yang dapat merusak
jaringan gel. Gel yang terbentuk kemudian direndam dalam 20 mL etanol 99% selama
24 jam untuk memicu proses koagulasi dan memperkuat jaringan internal aerogel (Yi et



al., 2024). Setelah perendaman, gel dicuci menggunakan akuades hingga mencapai pH
netral, kemudian dibekukan kembali pada suhu -5 °C selama 12 jam untuk membentuk
struktur es yang seragam sebagai tahap awal freeze-drying.

Sampel beku tersebut selanjutnya dikeringkan menggunakan freezer dryer pada
suhu 20 °C dalam kondisi vakum untuk menghilangkan pelarut melalui sublimasi. Proses
ini menghasilkan aerogel selulosa dengan struktur pori yang stabil dan ringan, yang
merupakan ciri khas dari aerogel berbasis selulosa.

Gambar 2.2 (a) penambahan prekursor SiO2 dan proses koagulasi sebelum freeze dryer;
(b) hasil produk aerogel selulosa setelah freeze dryer

Metode freeze-drying dipilih dalam penelitian ini karena memiliki berbagai keunggulan,
termasuk kemampuannya mempertahankan stabilitas produk selama proses
pengeringan. Teknik ini dapat mencegah perubahan warna, aroma, maupun karakteristik
organoleptik lainnya. Selain itu, freeze-drying efektif menjaga stabilitas struktur material
karena proses sublimasi es tidak menyebabkan penyusutan atau deformasi bentuk
(Tarahi et al., 2022). Metode ini juga menghasilkan struktur berpori tinggi yang bersifat
mudah menyerap air (lyophilic), sehingga materi dapat mengalami rehidrasi dengan
sangat baik dan kembali mendekati kondisi fisik awal sebelum dikeringkan(Ganesan et
al., 2021). Aerogel selulosa yang dihasilkan kemudian digunakan dalam proses adsorpsi
dan dikarakterisasi menggunakan FTIR, XRD, BET-BJH, dan SEM untuk
mengidentifikasi gugus fungsi, struktur kristal, luas permukaan, distribusi pori, serta
morfologi permukaan.
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Gambar 2.3 Reaksi tahap | (reaksi antara selulosa serat batang jagung dan SiO2)
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Gambar 2.5 Reaksi tahap Il (reaksi antara produk tahap | dan produk tahap II)

Reaksi dalam sintesis aerogel selulosa dari serat batang jagung melalui tiga tahapan
dan dapat dilihat sebagai berikut.
a. Reaksi tahap | (reaksi antara selulosa serat batang jagung dan SiO2)
b. Reaksi tahap Il (reaksi antara NaOH dan Urea)
c. Reaksi tahap lll (reaksi antara produk tahap | dan produk tahap II)
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Gambar 2.6 Aerogel termodifikasi PDMS



Modifikasi aerogel selulosa—silika menggunakan polidimetilsiloksan (PDMS) bertujuan
untuk meningkatkan sifat hidrofobisitas dan afinitas aerogel terhadap senyawa nonpolar
seperti minyak (Chun et al., 2023). PDMS merupakan polimer silikon dengan rantai
utama —Si—O-Si— dan gugus metil (-CH3) yang bersifat sangat hidrofobik. Keberadaan
gugus metil ini menurunkan energi permukaan aerogel sehingga menghambat interaksi
dengan air dan meningkatkan selektivitas terhadap minyak (Ouyang et al., 2023). PDMS
berinteraksi dengan jaringan selulosa—silika melalui ikatan kovalen maupun ikatan fisik.
Gugus silanol (-Si—OH) pada silika dapat bereaksi dengan gugus siloksan dari PDMS
melalui reaksi kondensasi, membentuk ikatan Si—-O-Si yang stabil. Interaksi ini
menyebabkan PDMS terlapisi secara homogen pada permukaan pori aerogel tanpa
merusak struktur tiga dimensi jaringan aerogel (Han et al., 2023). Gambar menunjukkan
tetesan air yang tetap berbentuk bulat (spherical) dan tidak menyebar maupun meresap
ke dalam permukaan aerogel selulosa—silika termodifikasi PDMS. Fenomena ini
mengindikasikan bahwa permukaan aerogel telah mengalami perubahan sifat dari
hidrofilik menjadi hidrofobik (Liu et al., 2022).

Secara fisik, bentuk tetesan air yang stabil menandakan sudut kontak air yang tinggi.
Permukaan dengan sudut kontak air >90° diklasifikasikan sebagai hidrofobik, sedangkan
sudut kontak >150° menunjukkan sifat superhidrofobik (Qiao et al., 2022). Nilai sudut
kontak tidak diukur secara kuantitatif pada pengujian ini, perilaku tetesan air yang tidak
terserap menunjukkan bahwa modifikasi PDMS berhasil menurunkan energi permukaan
aerogel secara signifikan (La et al., 2021). Sifat hidrofobik ini berasal dari keberadaan
gugus metil (-CH3) pada PDMS yang melapisi dinding pori aerogel. Gugus —CH3; bersifat
nonpolar sehingga menolak interaksi dengan molekul air yang bersifat polar (Liu et al.,
2022).

Keberhasilan modifikasi ini sangat penting untuk aplikasi aerogel sebagai adsorben
minyak, khususnya dalam penanganan tumpahan minyak di lingkungan perairan
(Setyawan et al., 2022). Aerogel yang bersifat hidrofobik akan menolak air, sementara
sifat oleofiliknya memungkinkan minyak terserap secara selektif ke dalam struktur pori
(Trong et al., 2025). Dengan demikian, aerogel selulosa—silika termodifikasi PDMS
memiliki potensi tinggi sebagai material penyerap minyak yang efisien dan ramah
lingkungan (La et al., 2021).

245 Karakterisasi Aerogel Selulosa dengan Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Melalui spektrum FTIR dapat digunakan untuk mengetahui gugus fungsi dari selulosa
dan aerogel selulosa dilihat pada Gambar 2.6. Gambar 2.6 menunjukkan spektra Fourier
Transform Infrared (FTIR) dari selulosa batang dan tongkol jagung serta aerogel
selulosanya yang disintesis menggunakan metode alkali-urea dan dilanjutkan dengan
pengeringan beku. Selulosa diperoleh melalui proses delignifikasi alkali pada batang dan
tongkol jagung. Kehadiran selulosa dalam struktur aerogel dikonfirmasi oleh pita serapan
lebar pada 3427,51 cm™, yang berkaitan dengan interaksi ikatan hidrogen (O-H) (Yue
et al., 2023) (Gao et al., 2024). Pita pada 3419,79 dan 3417,66 cm™ juga menunjukkan
interaksi ikatan hidrogen (O—H) pada selulosa batang dan tongkol jagung (Zhang et al.,
2023). Pita pada 2964,59 cm™, 2916,37 cm™, dan 2899,01 cm™ dikaitkan dengan vibrasi
peregangan ikatan H-C—H pada gugus alkil (CH.) dari selulosa (Belova et al., 2022).
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Gambar 2.6 Spektrum FTIR selulosa dan aerogel selulosa

Tabel 2.1 Gugus fungsional dalam komposisi kimia selulosa batang jagung, tongkol
jagung dan aerogel selulosa

No Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm™)
Selulosa Batang Selulosa Tongkol Aerogel
Jagung Jagung Selulosa
1 -OH 3419,79 3417,86 3427,51
2 -CH2 2916,37 2899,01 2964,59
3 -C=N - - 2372,44
4 -C=C 1640,14 1645,28 1627,92
5 -C-0 1429,25 1431,18 1413,82
6 -C-H 1373,32 1373,32 1263,37
7 -C-0-C 1056,99 1058,92 1095,57
8 -Si-O - - 800,46
9 Si-O-Si - - 1022,27

Vibrasi peregangan C=C (cincin benzena) teramati pada 1627,92 cm™, 1649,14
cm™, dan 1645,18 cm™ (S. Wang et al., 2020), sedangkan karakteristik vibrasi C-O
muncul pada 1413,82 cm™, 1429,25 cm™, dan 1373,32 cm™ (Dutta et al., 2023). Vibrasi
peregangan khas C—O-C terdeteksi pada 1095,57 cm™, 1056,99 cm™, dan 1058,92



cm™"" (Deng et al., 2020). Setelah penambahan PDMS, aerogel selulosa menunjukkan
dua puncak tambahan: puncak baru pada 1022,27 cm™ yang merupakan ciri ikatan Si—
O-Si (Xu et al., 2020), dan puncak lain pada 800,46 cm™ yang berkaitan dengan ikatan
Si—C. Perubahan spektra ini mengonfirmasi terbentuknya jaringan Si—O-Si melalui
proses deposisi uap kimia PDMS. Proses silanisasi menggantikan gugus hidroksil (-OH)
dengan gugus —-0O-Si—(CHs);, sehingga secara signifikan meningkatkan sifat
hidrofobisitas aerogel (Belova et al., 2022)(Li & Rabnawaz, 2018).

2.4.6 Karakterisasi Aerogel Selulosa dengan X-Ray Diffraction (XRD)
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Gambar 2.7 Difraktogram XRD (a) aerogel; (b) selulosa BJ; dan (c) selulosa TJ

Gambar 2.7 menunjukkan pola difraksi sinar-X (X-ray Diffraction/XRD) yang umum
digunakan untuk mengidentifikasi dan mengkarakterisasi material. Metode karakterisasi
ini memungkinkan penentuan kandungan kristalin dan amorf dari selulosa serta aerogel
selulosa. Difraktogram selulosa yang berasal dari serat batang jagung memperlihatkan
tiga puncak difraksi yang jelas pada sudut 20 yaitu 16,04°, 22,46°, dan 34,66°. Puncak-
puncak difraksi tersebut masing-masing berkaitan dengan bidang kristalografi (110),
(200), dan (004) dari selulosa (Moghaddam et al., 2024). Puncak difraksi khas selulosa
umumnya muncul pada rentang 22°-23° (Hafid et al., 2021). Pada penelitian ini, puncak
paling intens teramati pada sudut 26 sebesar 22,46°, yang merepresentasikan daerah
kristalin khas selulosa, seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.7. Difraktogram selulosa
yang berasal dari serat tongkol jagung menunjukkan tiga puncak difraksi yang jelas pada



sudut 26 yaitu 12,10° dan 22,57°. Pada penelitian ini, puncak paling intens teramati pada
sudut 20 sebesar 22,57°, yang merepresentasikan daerah kristalin khas selulosa.

Difraktogram selulosa yang berasal dari aerogel menunjukkan tiga puncak difraksi
pada sudut 26 yaitu 16,04°, 22,39°, dan 34,71°. Puncak difraksi khas selulosa umumnya
muncul pada rentang 22°-23° (Hafid et al., 2021). Pada penelitian ini, puncak paling
intens teramati pada sudut 26 sebesar 22,39°, yang merepresentasikan daerah kristalin
khas selulosa, seperti ditunjukkan pada Gambar 2.7.

Tabel 2.2 Analisis XRD pada komposisi kimia selulosa batang, tongkol jagung, dan

aerogel
No Sampel Kristalinitas (%) Ukuran Kristal Amorf (%)
1 Selulosa Batang 57,44 6,37517 42,56
jagung
2 Selulosa Tongkol 58,21 12,7803 41,79
jagung
3 Aerogel 50,44 8,091434 49,56

Nilai kristalinitas, ukuran kristalit, dan kandungan amorf dari selulosa batang dan
tongkol jagung serta selulosa aerogel dari serat batang jagung disajikan pada Tabel 2.2.
Selulosa menunjukkan indeks kristalinitas sebesar 57,44% dan 58,21% dengan ukuran
kristalit masing-masing 6,37 dan 12,78 nm. Tingginya kristalinitas yang diperoleh dalam
penelitian ini dapat dikaitkan dengan penghilangan molekul lignin dan hemiselulosa dari
daerah amorf, yang mendorong susunan rantai selulosa menjadi lebih teratur dan
terorganisasi (Vishnoi et al., 2024).

Aerogel selulosa menunjukkan kristalinitas yang lebih rendah, yaitu sebesar 50,44%
dengan ukuran kristalit 8,09 nm. Penurunan kristalinitas ini mengindikasikan bahwa
sebagian daerah kristalin pada selulosa mengalami transformasi menjadi struktur amorf
selama proses pembentukan aerogel, khususnya akibat tahapan pelarutan, gelasi, dan
pengeringan beku yang dapat mengganggu keteraturan rantai selulosa (Stanciu et al.,
2025). Ukuran kristalit yang diperoleh dalam penelitian ini berada pada rentang
nanometer (1-100 nm), yang sesuai dengan ukuran khas nanopartikel (Nanomaterials:
Tiny Particles Mediate Manifold Properties, 2024). Selain itu, pelebaran puncak difraksi
yang diamati pada difraktogram selulosa dan aerogel selulosa semakin mendukung
keberadaan kristalit berskala nano (Hafid et al., 2021).

Penurunan kristalinitas dan meningkatnya fraksi amorf pada aerogel selulosa
memiliki implikasi penting terhadap sifat fungsional material. Struktur amorf yang lebih
dominan umumnya dikaitkan dengan meningkatnya fleksibilitas rantai polimer serta
terbentuknya jaringan berpori yang lebih terbuka. Kondisi ini berpotensi meningkatkan
luas permukaan spesifik dan aksesibilitas pori, sehingga mendukung kinerja aerogel
selulosa sebagai material adsorben. Dengan demikian, meskipun aerogel selulosa
memiliki kristalinitas yang lebih rendah dibandingkan selulosa awal, perubahan struktur
ini justru memberikan keuntungan dalam aplikasi adsorpsi, terutama untuk penyerapan
minyak yang memerlukan material berpori dengan interaksi permukaan yang tinggi.



2.4.7 Karakterisasi Aerogel Selulosa dengan Scanning Electron Microscopy (SEM)

Bentuk morfologi suatu adsorben dapat ditentukan melalui karakterisasi ini untuk melihat
kemampuan proses adsorpsi antara aerogel selulosa dengan adsorbat minyak dapat
dilihat pada Gambar 2.8.

gwo urm

[=ion vad SED PCistd. W5k x m(zoz? 075185
Bierod® Selulosa

{" ~ - -
- - >
; -
g R s
100 jurty G —m—— oD
sf:o PCistd = 11/6/2025 015186 igh-vac. USEDf RCstd. 15 kv xzoujf zn
er clul sa %

11/6/2025+ 06487 |

Gambar 2.8 Hasil SEM (a) Aerogel selulosa pada perbesaran 300x dan (b) perbesaran
100x (c) perbesaran 200x (d) perbesaran 200x (e) sudut kontak aerogel
selulosa (f) sudut kontak aerogel selulosa

Gambar SEM menunjukkan dengan jelas bahwa aerogel selulosa memiliki jaringan
berpori tiga dimensi yang terbentuk dari fibril selulosa yang saling terhubung. Morfologi
ini memfasilitasi terbentuknya saluran-saluran terbuka yang meningkatkan difusi gas dan
cairan melalui struktur aerogel. Tuara, 2019 menjelaskan bahwa pori yang tak beraturan
memiliki kaitan erat dengan situs aktif yang saling berinteraksi membentuk ketakaturan
pori pada aerogel selulosa. Permukaan yang kasar dan tidak rata yang terlihat pada
mikrograf SEM kemungkinan dihasilkan dari ikatan hidrogen serta sebagian keruntuhan
fibril selama proses pertukaran pelarut atau pengeringan, sebagaimana juga dilaporkan
pada studi-studi terbaru. Ciri morfologi tersebut menegaskan bahwa aerogel yang
disintesis tetap mempertahankan struktur dasar selulosa teregenerasi sekaligus



membentuk pori berskala nano yang bermanfaat untuk meningkatkan performa adsorpsi.
Pengukuran sudut kontak air menunjukkan bahwa permukaan aerogel memiliki karakter
hidrofobik yang jelas, yang ditunjukkan oleh bentuk tetesan air yang hampir menyerupai
bola pada permukaan (Setyawan et al., 2022). Tidak adanya penyebaran tetesan
mengindikasikan sifat tolak air yang kuat akibat keberadaan gugus fungsional nonpolar
dan kekasaran permukaan. Morfologi yang kasar dan berpori ini meningkatkan sifat
hidrofobik melalui efek Cassie—Baxter, di mana kantong udara yang terperangkap di
dalam pori mengurangi kontak antara padatan dan cairan. Oleh karena itu, aerogel
selulosa menunjukkan ketahanan air yang sangat baik, sehingga cocok untuk aplikasi
pemisahan minyak-air dan aplikasi berbasis adsorpsi lainnya (Trong et al., 2025).

2.4.8 Karakterisasi Brunauer-Emmet-Teller (BET) dan Barret-Joyner-Halenda (BJH)

Luas permukaan suatu adsorben dapat ditentukan melalui karakterisasi ini untuk melihat
kemampuan proses adsorpsi antara aerogel selulosa dengan adsorbat minyak dapat
dilihat pada Gambar 2.9.

Tabel 2.3 Analisis Brunauer-Emmet-Teller (BET) dan Barret-Joyner-
Halenda (BJH) Aerogel Selulosa

No Parameter Ukuran

1 BET surface area 18,2658 m?/g
2 Volume Pori 0,0185 ml/g
3 Diameter Pori 4,06 nm

4 Densitas 0.1565 g/cm?®
5 Porositas 89.5666 %

Karakterisasi ini dilakukan untuk menentukan luas permukaan, densitas, dan
distribusi pori dari sampel. Gas nitrogen (N.) digunakan sebagai adsorbat untuk
mengevaluasi sifat adsorpsi aerogel selulosa. Berdasarkan parameter yang diperoleh
dari karakterisasi ini, seperti yang ditunjukkan pada Tabel 2.3, aerogel selulosa memiliki
luas permukaan spesifik dan volume pori masing-masing sebesar 18,2658 m?/g dan
0,0185 mL/g. Menurut Jiang et al. (2023), aerogel berbasis selulosa umumnya memiliki
luas permukaan antara 10 hingga 950 m?/g, tergantung pada jenis prekursor selulosa,
proses pertukaran pelarut, dan kondisi pengeringan (Qiu et al., 2023). Wang et al. (2024)
Wang et al. (2024) juga melaporkan bahwa aerogel selulosa terregenerasi yang
diproduksi melalui pengeringan CO, superkritis memiliki volume pori berkisar antara 0,01
hingga 0,45 mL/g, menunjukkan bahwa hasil yang diperoleh dalam penelitian ini berada
pada kisaran rendah aerogel pada umumnya Nilai-nilai ini mengonfirmasi bahwa material
yang disintesis dapat diklasifikasikan sebagai aerogel sejati, yang dicirikan oleh porositas
tinggi dan fraksi padatan yang rendah.
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Gambar 2.9 Grafik hubungan tekanan relatif terhadap volume N2 yang terserap
pada aerogel selulosa

Diameter pori yang diperoleh dari karakterisasi ini dapat diinterpretasikan
berdasarkan klasifikasi IUPAC, yang membagi pori menjadi mikropori (d < 20 A),
mesopori (20 < d < 500 A), dan makropori (d > 500 A) (Infante et al., 2021). Ukuran pori
memainkan peran penting dalam efisiensi adsorpsi, karena pori yang lebih kecil
memberikan kondensasi kapiler yang lebih tinggi serta interaksi permukaan yang lebih
kuat. Menurut Ahmad et al. (2023), aerogel selulosa dengan struktur mikropori atau
mesopori menunjukkan kapasitas adsorpsi yang lebih tinggi karena peningkatan luas
permukaan yang dapat diakses dan konektivitas pori (Ahmad et al., 2023). Berdasarkan
hasil pada tabel 2.3, diameter pori rata-rata aerogel selulosa adalah 4,06 nm, yang
termasuk dalam kategori mikropori menurut standar IUPAC. Hasil ini konsisten dengan
temuan Tang et al. (2022), yang melaporkan diameter pori 3-5 A untuk aerogel selulosa
yang berasal dari limbah pertanian, mengonfirmasi bahwa jaringan mikropori tersebut
mendukung adsorpsi dan difusi gas (Szymanska et al., 2022).

2.5 Kesimpulan

Dalam penelitian ini, aerogel selulosa berhasil disintesis dari limbah tongkol dan batang
jagung, kemudian diuji untuk adsorpsi minyak. Aerogel yang dihasilkan memiliki densitas
sangat rendah, porositas tinggi, dan hidrofobisitas yang baik, sehingga berpotensi besar
untuk penanganan tumpahan minyak. Karakterisasi menunjukkan kristalinitas 93,54 %,
ukuran kristalit 8,09 nm, luas permukaan 18,27 m?/g, dan diameter pori 4,6 A.
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