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OBJECTIVES Cellulose acetate is an organic compound for-
med by substituting hydroxyl groups on cellulose with acetyl
groups. This compound has potential as a raw material for
mask filters. A Pineapple (Ananas comosus) leaves are a so-
urce of high cellulose content, approximately 69.5-71.5%. To
isolate celulose frompineapple leaves, this research uses de-
ep eutectic solvent of choline chloride-oxalic acid dihydrate
(DES ChCl-OA) as delignification material. METHODS The re-
search stages included the preparation of pineapple leaves
and DES ChCl-OA, cellulose isolation, testing cellulose con-
centration, cellulose acetate synthesis, cellulose acetate cha-
racterization, filter manufacture, and filter characterization
tests. The synthesis of cellulose acetate is carried out by rea-
cting the cellulose compound with acetic anhydride. The re-
search resultswere processed using the graphicmethod and
the one-way analysis of variance or ANOVAmethod to deter-
mine the characteristics of cellulose acetate. RESULTS Pine-
apple leaf cellulose prepared usingDESChCl-OA showed the
ability to isolate around 57.38% of the total cellulose contai-
ned in pineapple leaf fiber. Furthermore, the cellulose isola-
te was acetylated using acetic anhydride with certain experi-
mental variations. It produced the best cellulose acetate for
making filters with a yield of between 79.6-80.6%, acetyl con-
tent of around 40.74-40.96%, andDS (Degree of Substitution)
of 2.56. Variable acetic anhydride of 17.5 mL and acetylation
time of 1.5 hours gave the best results. CONCLUSIONSModifi-

cations to the pineapple leaf waste fiber preparation process
using DES ChCl-OA were proven to be effective and efficient
in isolatingcellulose compounds. The results of this research
were proven to provide better results than previous studies
which isolated pineapple leaf cellulose using othermethods.

KEYWORDS cellulose acetate; DES ChCl-OA; filter; pineapple
leaves

TUJUANSelulosa asetat adalah senyawaorganik yang terben-
tuk dari substitusi gugus hidroksil pada selulosa dengan gu-
gus asetil. Senyawa ini memiliki potensi sebagai bahan ba-
kuuntuk filtermasker. Daunnanas (Ananas comosus)meru-
pakan sumberbahanyangmengandungkadar selulosa yang
tinggi, sekitar 69,5-71,5%. Untuk mengisolasi selulosa dari
daunnanas, penelitian inimenggunakanpelaruteutektikda-
ri kolin klorida/asam oksalat dihidrat—yang disebut dengan
DES ChCl-OA atau deep eutectic solvent of choline chloride-
oxalic acid dihydrate—sebagai bahan pendelignifikasi. METO-
DE Tahapan penelitian meliputi persiapan daun nanas dan
DES ChCl-OA, isolasi selulosa, pengujian kadar selulosa, sin-
tesis selulosa asetat, karakterisasi selulosa asetat, pembuat-
an filter, serta uji karakterisasi filter. Sintesis selulosa ase-
tat dilakukandenganmereaksikan senyawa selulosa dengan
anhidrida asetat. Hasil penelitian diolah menggunakan me-
tode grafik dan metode analysis of variance atau ANOVA sa-
tu arah untuk mengetahui karakterisasi selulosa asetat. HA-
SIL Selulosa daun nanas hasil preparasi menggunakan DES
ChCl-OA menunjukkan kemampuan untuk mengisolasi se-
kitar 57,38% dari total selulosa yang terkandung dalam se-
rat daun nanas. Selanjutnya, isolat selulosa tersebut diaseti-
lasi menggunakan anhidrida asetat dengan variasi percoba-
an tertentu, danmenghasilkan selulosa asetat terbaik untuk
pembuatan filter dengan yield antara 79,6-80,6%, kadar ase-
til sekitar 40,74-40,96%, danDS (Degree of Substitution) sebe-
sar 2,56. Variabel anhidrida asetat sebanyak 17,5mLdanwak-
tu asetilasi selama 1,5 jammemberikan hasil terbaik. KESIM-
PULANModifikasi pada proses persiapan serat limbah daun
nanas menggunakan DES ChCl-OA terbukti efektif dan efi-
sien dalam mengisolasi senyawa selulosa. Hasil penelitian
ini terbuktimemberikanhasil lebih baik daripadapenelitian-
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penelitian sebelumnya yang mengisolasi selulosa daun na-
nas denganmetode lain.

KATA KUNCI daun nanas; DES ChCl-OA; filter; selulosa asetat

1. PENDAHULUAN

Serat alam telah menjadi fokus penelitian yang menarik da-
lam beberapa tahun terakhir karena sifatnya yang dapat di-
perbaharui, ramah lingkungan, dan biodegradable. Salah sa-
tusumberseratalamyangpotensial adalahdaunnanas (Ana-
nas comosus), yang merupakan limbah biomassa yang me-
limpah dari industri pengolahan nanas. Diperkirakan, seki-
tar 50-60% dari total panen nanasmenghasilkan limbah da-
unyang tidak termanfaatkan. Limbahdaunnanas ini umum-
nya dibuang ke tempat pembuangan akhir (TPA) atau diba-
kar, yang dapatmenyebabkan pencemaran lingkungan (Pur-
wantodkk. 2018). Padahal, daunnanasmemilikipotensiyang
besar untuk diolahmenjadi berbagai produk bernilai ekono-
mis, salah satunya adalah selulosa.

Daun nanas (Ananas comosus) merupakan sumber bah-
anyangmengandungkadarselulosayangtinggi, sekitar69,5-
71,5% yangmudahdidapat dan diolah (Hidayat 2008). Selulo-
sa memiliki sifat-sifat menarik seperti kekuatan tarik yang
tinggi, kekakuan, dan stabilitas termal. Oleh karena sifat fi-
siknya yang kuat, selulosa daun nanas dapat dimanfaatkan
sebagai bahan baku pembuatan filter masker kain. Penggu-
naan masker kain pun kita ketahui telah meningkat pesat
dalam beberapa tahun terakhir, terutama selama pandemi
COVID-19.

Diketahui dari Egot dan Alguno (2018), selulosa dapat di-
ambil dari limbah daun nanas dan diolah menjadi selulosa
asetat. Selulosa asetat ini merupakan senyawa turunan se-
lulosa yang sering dimanfaatkan dalam pembuatan produk
tekstil, plastik, pelapis kertas, film, dan membran. Pengam-
bilan selulosa daun nanas tersebut dilakukan dengammeto-
de alkaline treatmentmenggunakan larutan sodium hidrok-
sida dan bleaching treatment menggunakan larutan bufer
asetat serta sodiumklorit, sementarapengolahannyamenja-
di selulosa asetat melalui proses asetilasi yang berlangsung
antara 8-32 jam. Amraini dkk. (2020) juga membuktikan se-
lulosa hasil isolasi dari daun nanas dengan metode yang sa-

GAMBAR 1. Serbuk daun nanas kering.

GAMBAR 2. Pembuatan DES ChCl-OA.

ma berpotensi digunakan sebagai bahan baku pembuatan
filter untukmasker kain.

Walaupun sudah banyak cara pengolahan daun nanas
agar bisa diambil selulosanya, cara-cara tersebut justru ma-
sih kurang ramah lingkungan sehingga alasan untuk meng-
gunakan selulosa daun nanas sebagai bahan organik dalam
pembuatan filtermaskermenjadi kurang sesuai. Dikutip da-
ri Sumiati dkk. (2021), cara pengambilan selulosa dari daun
nanas dapat dilakukan secara efisien dengan menggunak-
an deep eutectic solvent (DES). DES atau deep eutectic solvent
adalahpelarut yangdigunakanuntukmenghilangkan ikatan
lignin dan hemiselulosa, serta menurunkan kristalinitas se-
lulosapadaprosespretreatment. Pelarut inimemiliki sifatbi-
ocompatible, volatilitas yang rendah, jangkauan cairan yang
luas, mudah disintesis, dan tidak beracun.

Hasil penelitian Sumiati dkk. (2021) menunjukkan bah-
wa deep eutectic solvent choline chloride-formic acid (DES
ChCl-FA) adalah yang paling efektif dalammengisolasi selu-
losa. Berdasarkan penelitian terkait yang dilakukan oleh Ji-
ang dkk. (2020) dan Zargar dkk. (2021), deep eutectic solvent
cholinechloride-oxalicaciddihydrate (DESChCl-OA)yangme-
rupakan bahan yang lebih ramah lingkungan juga terbuk-
ti mampu mengisolasi selulosa dari ligninnya. Hingga sa-
at ini, belum ada penelitian yang menerapkan penggunaan
DES ChCl-OA untuk mengisolasi selulosa dari daun nanas
danmengubahnyamenjadi selulosa asetat sebagai bahan fil-
ter. Oleh karena itu, penelitian ini bertujuan untuk menyeli-
diki pembuatandankarakterisasi selulosaasetat dari limbah
daunnanas yang telah dimodifikasi denganDESChCl-OA se-
bagai bahan filter padamasker kain.

2. METODE PENELITIAN
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GAMBAR 3. Isolat selulosa serat daun nanas dengan DES ChCl-OA.

2.1 Bahan penelitian

Bahan yang digunakan dalalm penelitian adalah limbah da-
un nanas madu dari Pemalang; akuades dari Laboratorium
Sekolah Vokasi Universitas Diponegoro, Semarang (kemur-
nian 99%); kolin klorida dari Indrasari Lab, Semarang (ke-
murnian 99%); asam oksalat dihidrat dari Indrasari Lab, Se-
marang (kemurnian 98%); natrium hidroksida (NaOH) 17,5%
dan 0,25 M dari Laboratorium Sekolah Vokasi Universitas Di-
ponegoro, Semarang; asamasetat (CH3COOH) 10%dari Labo-
ratoriumSekolahVokasi Universitas Diponegoro, Semarang;
etanol 96%dari LaboratoriumSekolahVokasi Universitas Di-
ponegoro, Semarang; asam sulfat (H2SO4) pekat dari Labo-
ratoriumSekolahVokasi Universitas Diponegoro, Semarang;
asamasetat glasial dari Indrasari Lab, Semarang (kemurnian
99%); anhidrida asetat dari Indrasari Lab, Semarang (kemur-
nian99%); asamklorida (HCl) 0,25Mdari LaboratoriumSeko-
lahVokasiUniversitasDiponegoro, Semarang; indikator phe-
nolphthalein (PP) dari Laboratorium Sekolah Vokasi Univer-
sitasDiponegoro, Semarang; asetondari LaboratoriumSeko-
lah Vokasi Universitas Diponegoro, Semarang; polietilen gli-
kol (PEG) 4000murni dari Indrasari Lab, Semarang; alumini-
um foil; dan selotip.

GAMBAR 4. Hasil asetilasi selulosa daun nanas (dari paling kiri ke kanan:
sampel dengan rasio anhidrida asetat terhadap selulosa 2:1; 2,7:1; 3,4:1).

2.2 Alat penelitian

Penelitian dilakukan dengan menggunakan gelas beker, ge-
las ukur, kaca arloji, labu takar, labu leher tiga, erlenmeyer,
baskom, pisau, nampan, blender, pengaduk magnetik dan
barnya, stopwatch, desikator, sendok reagen, neraca digital,
inkubator, hot plate, termometer, kertas saring, corong kaca,
cawan porselin, oven, kaca arloji, batang pengaduk kaca, ker-
tas pH, pipet tetes, buret, statif dan klem, serta pelat kaca.

2.3 Prosedur penelitian

2.3.1 Persiapan serat daun nanas

Limbah daun nanas seberat sekitar 500 gram disiapkan dan
dibersihkan dengan air. Kemudian, daun nanas dikeringk-
an di udara terbuka selama 5 hari. Daun kering dipotong-
potong menjadi bagian kecil dan dihaluskan hingga berben-
tuk bubukmenggunakan blender.

2.3.2 Persiapan serat daun nanas dan DES ChCl-OA

Bubuk padatan kolin klorida 400 gram dan asam oksalat di-
hidrat 400 gram disiapkan dan dimasukkan ke dalam gelas
beker. Bahan tersebut dipanaskanpada suhu90°C sambil di-
aduk hingga membentuk cairan DES yang kental atau tidak
berwarna. Terakhir, DES yang terbentuk didinginkan meng-
gunakan desikator.

2.3.3 Isolasi selulosa daun nanas

Bubuk daun nanas dan DES ChCl-OA dicampurkan di da-
lam gelas beker dengan perbandingan berat 1:10. Kemudian,
campuran tersebut dipanaskan dengan pengadukmagnetik
dan barnya dan diinkubasi di dalam inkubator selama 6 jam
pada suhu90°C. Selanjutnya, air panas ditambahkanke cam-
puran tadi sambil terus diaduk dengan batang pengaduk ka-
ca, lalu campuran dibiarkan hingga terbentuk endapan. Se-
telah itu, endapan tersebut dikeringkanmenggunakan oven
pada suhu 105°C hingga beratnya konstan.

2.3.4 Sintesis selulosa asetat

Selulosa dari hasil tahap sebelumnya disiapkan masing-
masing 5 gram. Setiap sampel selulosa dipindahkan ke da-
lam labu leher tiga yang dilengkapi dengan pengaduk mag-
netik, pendingin balik, dan termometer, lalu ditambahkan 12
mL asam asetat glasial ke labu tersebut dan diaduk selama 1

GAMBAR 5. Membran filter selulosa asetat.
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GAMBAR 6. Senyawa DES ChCl-OA (kiri) dan skema delignifikasi (kanan) (Liu dkk. 2017; Mood dkk. 2013).

jammenggunakanpadasuhu40°C.Tahapberikutnya, ditam-
bahkan 20mLasamasetat glasial dan0,088mLH2SO4 pekat
ke dalam campuran, kemudian diaduk selama 45 menit pa-
da suhu yang sama. Setelah itu, campuran didinginkan hing-
ga suhu 18°C. Pada langkah selanjutnya, anhidrida asetat de-
ngansuhu15°Cditambahkankesampeldenganvolumeyang
bervariasi (10; 13,5; 17mL), diikuti dengan penambahan 0,612
mL H2SO4 pekat, lalu diaduk dengan waktu percobaan yang
berbeda (0,5; 1; 1,5 jam). Setelah itu, 20 mL asam asetat gla-
sial dan 10 mL akuades ditambahkan, lalu campuran diaduk
selama 1 jam. Setelah proses pengadukan selesai, endapan
selulosa asetat yang terbentukditambahkanakuades sambil
diaduk. Kemudian, endapan dicuci hingga mencapai pH ne-
tral, dan dikeringkan dalam oven pada suhu 50-60°C hingga
beratnyamencapai nilai konstan.

2.3.5 Pembuatan filter

Lembar filter dibuat dari campuran 3,8 mL aseton, selulosa
asetat sebanyak 0,874 gram, PEG dengan konsentrasi 5% se-
banyak0,19gram,danakuades 1%sebanyak0,038mL.Penga-

dukan dilakukanmenggunakan pengadukmagnetik selama
kurang lebih 6 jam sampai semua polimer larut. Setelah itu,
campuran dibiarkan mendiamkan selama 1 malam hingga
gelembung udara yang terbentuk hilang. Selanjutnya, cetak-
an pelat kaca disiapkan dan dilapisi dengan selotip. Larutan
dari langkah sebelumnyadituangkankepermukaancetakan,
kemudian dibiarkan selama 15 menit agar pelarut menguap.
Pelat kaca besertamembran filter yangmenempel di dalam-
nya dimasukkan ke dalam bak berisi air suhu ±60°C selama
45 menit. Setelah itu, membran filter dilepas dari cetakan
dan dicucimenggunakan akuades.

2.3.6 Uji kadar selulosa

Uji kadar selulosa mengacu pada penelitian yang dilakukan
oleh Souhoka & Latupeirissa (2018). Kadar selulosa dihitung
dengan membandingkan massa bubuk selulosa yang dida-
pat dengan massa sampel sebelum dilakukan tahap isolasi
selulosa. Berikut rumus perhitungan kadar selulosa (Persa-
maan 1):

TABEL 1. Daftar penelitian untuk isolasi selulosa daun nanas dengan berbagai bahan pengisolasi.

No. Bahan Pengisolasi Hasil Penelitian Sumber

1 DES ChCl asam malat-gliserol Rendemen selulosa yang didapatkan mencapai 48,2%
dari total berat kering daun nanas dengan kemurnian

hingga 92,3% dari berat kering daun nanas.

(Rahayu dkk. 2021)

2 DES ChCl: asam asetat, asam format, asam laktat, asam
sitrat, gliserol, etilenglikol, sorbitol, dan urea

Penelitian ini menunjukkan bahwa kadar selulosa
terisolasi tertinggi terjadi pada DES dengan HBD asam

format dengan nilai 53,5%.

(Sumiati dkk. 2021)

3 CH3COOH 80%, NaClO2 1,7%, H2O2 5%, dan H2SO4
64%

Nanoselulosa yang diperoleh memiliki kristalinitas yang
tinggi (70%) dengan rendemen selulosa sebanyak

32,4%.

(Lim dkk. 2022)

4 DES ChCl betaine-gliserol Rendemen selulosa yang didapatkan mencapai 45,6%
dari total berat kering daun nanas dengan kemurnian

hingga 90,2% dari berat kering daun nanas.

(Makhijani dkk. 2022)

5 CH3COOH 80%, NaClO2 1,7%, dan asam sitrat 0,1 M Metode ekstraksi selulosa nanokristal dari daun nanas
menggunakan bantuan gelombang microwave

menghasilkan rendemen selulosa 27,4% dengan
kristalinitas lebih dari 80%.

(Saha dkk. 2023)

TABEL 2. Klasifikasi selulosa asetat berdasarkan nilai DS (Gaol dkk. 2013).

Derajat Substitusi Kandungan Asetil Pelarut Lazim Penggunaan

0,6-0,9 13-18,6% Air -

1,2-1,9 22,2-32,2% 2-metoksi-etanol Plastik, cat laker

2,0-2,8 36,5-42,2% Aseton Benang, film topografi, membran

2,8-3,9 43,0-44,8% Kloroform Kain, pembungkus benang
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TABEL 3. Hasil Perhitungan Yield dengan Rasio Anhidrida Asetat.

Percobaan
Yield (%)

F hitung F critical

2:1 2,7:1 3,4:1

1 83,8 70,8 70,6
273 9,5521

2 84,4 72 71,4

TABEL 4. Hasil perhitungan kadar asetil dan DS dengan rasio anhidrida asetat terhadap selulosa.

Variabel Kadar Asetil Derajat Substitusi F hitung F critical

2:1 31,50% 1,71 316,33 9,5521

30,75% 1,66

2,7:1 37,95% 2,27

38,16% 2,29

3,4:1 38,70% 2,34

38,49% 2,32

Kadar selulosa =
Massa bubuk selulosa kering

Massa sampel kering
× 100% (1)

2.3.7 Uji yield selulosa asetat

Uji yield dilakukan denganmengacu penelitian Faizal (2022).
Nilai yield dihitungdenganmembandingkanmassa selulosa
asetat hasil sintesis denganmassa selulosamula-mula. Ber-
ikut rumus perhitungan yield sample (Persamaan 2):

Yield =
Massa selulosa asetat hasil sintesis

massa selulosamula -mula
× 100% (2)

Data yangdiperolehdisajikandalam tabel, lalu diolah de-
nganmetode analisis varian atauANOVA satu arah untuk uji
hipotesis danmetode grafik hubunganantara variabel bebas
dan variabel terikat atau hasil percobaan untuk uji korelasi-
nya. Dengan ANOVA, ada tidaknya pengaruh banyak asam
asetat anhidrat dan pengaruh waktu asetilasi terhadap yield
selulosa asetat yang dihasilkan dapat dicari.

2.3.8 Uji kadar asetil dan DS selulosa asetat

Penentuan kadar asetil dilakukan agar jenis selulosa asetat
dapat diketahui berdasarkan degree of substitution (DS). Uji
kadar asetil dan DS dilakukan dengan mengacu penelitian
Asparingga dkk. (2018) dan Nedjma dkk. (2013). Berikut ru-
mus perhitungan kadar asetil adalah sebagai berikut:

GAMBAR 7. Hubungan Rasio Anhidrida Asetat terhadap Selulosadengan Yi-
eld.

Kadar asetil(%) =
[(Vbi + Vbt)Mb − Va.Ma]

W
× 4, 3 (3)

dan perhitungan DS dengan rumus sebagai berikut:

DS =
162 x %asetil

43

100 −
(

42
43 x %asetil

) (4)

Dengan keterangan:

1. Vbi = volumeNaOH yang ditambahkan ke sampel (mL)

GAMBAR 8. Hubungan rasio anhidrida asetat terhadap selulosa dengan ka-
dar asetil.

GAMBAR 9. Hubungan rasio anhidrida asetat terhadap selulosa dengan DS.
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TABEL 5. Hasil perhitungan yield dengan variabel waktu asetilasi.

Percobaan
Yield (%)

F hitung F critical
0,5 jam 1 jam 1,5 jam

1 53,6 70,8 79,6
828,57 9,5521

2 54 72 80,6

TABEL 6. Hasil perhitungan kadar asetil dan DS dengan variabel waktu asetilasi.

Variabel Kadar Asetil Derajat Substitusi F hitung F critical

0,5 jam 36,01% 2,09 166,94 9,5521

36,55% 2,14

1 jam 37,95% 2,27

38,16% 2,29

1,5 jam 40,96% 2,57

40,74% 2,55

2. Vbt = volume kebutuhanNaOH dalam titrasi (mL)
3. Va = volumeHCl yang ditambahkan ke sampel (mL)
4. Ma = konsentrasi HCl
5. Mb = konsentrasi NaOH
6. W = berat sample

Data yang diperoleh disajikan dalam bentuk tabel juga,
lalu diolah dengan metode ANOVA satu arah untuk uji hipo-
tesis danmetode grafik hubungan antara variabel bebas dan
variabel terikat untuk uji korelasinya. Dengan ANOVA satu
arah, dicari ada tidaknya pengaruh banyak asamasetat anhi-
drat dan pengaruh waktu asetilasi terhadap kadar asetil dan
nilai DS selulosa asetat yang dihasilkan.

2.3.9 Uji karakterisasi filter selulosa asetat

Filter selulosa asetat daun nanas diuji karakterisasinya de-
ngan spektrometer FTIR dan alat SEM. Uji fourier transform
infra red (FTIR)merupakan pengujian untukmengetahui gu-
gus fungsi yang berikatan dalam rantai karbon, sementara
uji scanning electron microscope (SEM) merupakan pengu-
jian untuk mengetahui morfologi pori suatu membran de-
ngan mikroskop elektron (Mahdiyah 2022; Mohammed dan
Abdullah 2018). Uji FTIR dan SEM ini dilakukan di Laboratori-
um TerpaduUniversitas Diponegoro, Semarang.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1 Hasil Isolasi Selulosa Daun Nanas oleh DES ChCl-OA

Selulosa dari serat daun nanas diisolasi dengan pelarutan
olehDESChCl-OApadaperbandingan 1:10 yangmengacupa-
da penelitian Sumiati dkk. (2021). Pelarut ini berfungsi untuk
menghilangkan lignin dan hemiselulosa pada serat daun na-
nas. Senyawa lignin dan hemiselulosa perlu dihilangkan ka-
rena akan mengganggu proses selanjutnya dalam pemben-
tukan filter selulosa asetat denganpenurunankelarutandan
sifat hidrofilik yang dimilikinya. Proses ini juga disebut seba-
gai delignifikasi.

DES baik dalampengisolasian selulosa karena alasan ka-
rakteristik DES itu sendiri. DES yang merupakan campur-
an eutektik menyebabkan kesetimbangan antara fasa padat
dan cairnya sangat stabil. Kesetimbangan fasa DES yang ba-
ik ini meningkatkan kemampuannya dalam melarutkan zat
terlarutnya daripada saat dalam komponenmasing-masing.
Penggunaan DES juga berdampak dalam pengurangan kon-
sumsi energi yang mungkin digunakan untuk proses. Titik

leleh yang sangat rendah memungkinkan kondisi tempera-
tur operasi yang lebih rendah pula. Maka dari itu, pengguna-
anDESChCl-OAdalampengisolasian senyawa selulosamen-
jadi pilihan terbaik untuk waktu yang lebih efisien dan dam-
pak lingkungan yang lebih ramah dibandingkan denganme-
tode yang lain. Saat proses isolasi selulosa, DES akan meng-
hancurkan ikatan lignoselulosa dengan beberapa interaksi
antarion menurut Liu dkk. (2017). Ion kolin (Ch+) akan ber-
interaksi dengan gugus aromatik lignin membentuk ikatan
hidrofobik. Sementara, ion klorida (Cl-) berinteraksi dengan
gugushidroksil pada senyawa lignin danhemiselulosamem-
bentuk ikatan hidrogen. Ion oksalat (C2O4

2-) juga berinterak-
si dengan gugus hidroksil senyawa lignin dan hemiselulosa
secara elektrostatis. Hasil interaksi-interaksi ini menyisak-
an senyawa selulosa yang ingin digunakan dalam proses se-
lanjutnya.

Perhitungan kadar selulosamengacu padametode yang
dilakukan oleh Souhoka dan Latupeirissa (2018) yang telah
dijelaskan pada bagian metode penelitian. Berdasarkan
metode perhitungan tersebut, kadar selulosa dalam serat
daun nanas setelah perlakuan dengan DES ChCl-OA adalah
sebagai berikut:

Kadar selulosa = massa bubuk selulosa kering
massa sampel kering × 100%

Kadar selulosa = 1,14 gram
1,5 gram × 100%

Kadar selulosa = 76%

Selain itu, yield serat daun nanas setelah proses isola-
si adalah 75,5%. Oleh karena itu, total kadar selulosa yang
berhasil diisolasi dari limbahdaunnanasmenggunakanDES
ChCl-OA dalam penelitian inimencapai 57,38%.

Dalam perbandingan DES ChCl dengan donor ikatan hi-
drogen atau HBD (hydrogen bond donor) lain, kadar selulo-
sa yang dihasilkan dari isolasi dengan DES ChCl-OA memi-
liki nilai yang lebih tinggi. Menurut penelitian Sumiati dkk.
(2021), kadar selulosa tertinggi yang ditemukan dalam daun
nanas adalah 53,5% dari total senyawa yang terkandung. Ha-
sil ini diperoleh melalui isolasi selulosa menggunakan DES
ChCl-FA. Dalam perbandingan ini, isolasi selulosa dengan
DES ChCl-OA menghasilkan kadar selulosa yang lebih ting-
gi sebesar3,88%dibandingkandengan isolasimenggunakan
DES ChCl-FA.
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Perbedaan hasil isolasi tersebut mungkin tidak terlalu
signifikan. Hal ini dapatdijelaskanberdasarkan teori yangdi-
ajukan oleh Sumiati dkk. (2021) bahwa jika rasio antara HBA
(hydrogen bond acceptor) dari asam basa kuat dan HBD dari
asambasa lemahpadaasamformatsertaasamoksalat sama,
hasil isolasi dengan HBD asam format akan lebih tinggi. Hal
ini disebabkan oleh rantai alkil OH- yang lebih pendek dan
jumlah ikatan rangkap serta gugus karboksil yang lebih sedi-
kit pada HBD asam format dibandingkan dengan HBD asam
oksalat. Namun, perbandingan antara HBA dan HBD dalam
penelitian ini adalah 1:1, sedangkan dalam penelitian Sumia-
ti dkk. (2021) perbandingannya adalah 1:2. Selain itu, kondi-
si operasional dalamkedua penelitian tersebut juga berbeda.
Temuan ini sejalan dengan hasil penelitian Jiang dkk. (2020)
yangmenunjukkan bahwa rasio antara HBA danHBDmemi-
liki pengaruh terhadaphasil isolasi selulosadanekstraksi lig-
nin dari lignoselulosa. Hasil penelitian ini juga konsisten de-
ngan penelitian Jiang dkk. (2020) yangmencapai kadar selu-
losa sebesar 57%.

Proses delignifikasi selulosa daunnanas pernahdilakuk-
an dengan beberapa bahan kimia ramah lingkungan yang la-
in. Berikut adalah daftar penelitian untuk isolasi selulosa da-
un nanas dengan berbagai bahan pengisolasi.

Dari berbagai bahanpengisolasi selulosadaunnanas ter-
sebut, DES ChCl-OA terbukti dapat mengisolasi selulosa da-
un nanas dengan lebih baik dibanding yang lain.

3.2 Hasil sintesis selulosa asetat

Mekanisme sintesis selulosa asetat diawali dengan aktivasi
selulosa daun nanas dengan penambahan aktivator berupa
asam asetat glasial. Penambahan asam asetat glasial akan
mengembangkan serat-serat selulosa daun nanas sehingga
asam asetat glasial juga disebut sebagai agen penggembung
(pengembang) pada kasus ini. Penggembungan serat selulo-
sa menyebabkan luas permukaannya lebih besar dan ikatan
intramolekul hidrogennya lebih lemah dari sebelumnya. Ak-
tivasi selulosa yang sedemikian rupa ini meningkatkan ke-
mampuandifusi reagen (Kirk danOthmer 2000). Proses per-
eaksian yang akan dilakukan pun akan berlangsung secara
sempurna. MenurutMuliawati (2012), selulosayang telah ter-
aktivasi juga dapatmempercepat laju reaksi yaitu sebesar ti-
ga kali lipat daripada selulosa yang tidak diaktivasi.

Setelah tahap penggembungan di atas, penelitian dilan-
jutkan dengan tahap asetilasi yang sekaligus merupakan es-
terifikasi antara selulosa dan anhidrida asetat. Asetilasi selu-

GAMBAR 10. Hubungan Waktu Asetilasi dengan Yield.

GAMBAR 11. Hubungan waktu asetilasi dengan kadar asetil.

losa adalah reaksi yangmensubtitusi gugus asetil pada asam
asetat anhidrat dengan gugus hidroksil pada selulosa mem-
bentuk selulosa asetat. Banyaknya gugus asetil yang dapat
menggantikan gugus hidroksil dalam satu molekul selulosa
ini disebut sebagai degree of substitution (DS) yang akanme-
nentukan klasifikasi selulosa asetat yang dihasilkan.Tabel 2
menunjukkan klasifikasi selulosa asetat beserta penggunaa-
nyaberdasarkannilaiDSmenurut Fengel danWegener (Gaol
dkk. 2013).

Setelah melalui tahap asetilasi, campuran dihidrolisis
untuk menghentikan proses asetilasi. Tahap hidrolisis di si-
ni ditandai dengan penambahan asam asetat glasial dengan
akuades. Penambahan bahan tersebut akan menggantikan
gugus asetil pada anhidrida asetat yang telah terlepas de-
ngan gugus hidroksil. Setelah mencapai waktu hidrolisis
yang ditentukan, hasil selulosa asetat dapat diambil dengan
pengendapan campuran, lalu endapan tersebut dicuci dan
dikeringkan.

3.3 Hasil Perhitungan Yield dengan Rasio Anhidrida Asetat

Dalampengamatanmengenai pengaruh rasio anhidridaase-
tat dengan selulosa terhadap yield selulosa asetat (Table 3,
terdapat dua hipotesis yang diuji:

1. 1. H0 (hipotesis nol): Tidak ada pengaruh rasio anhidrida
asetat dengan selulosa terhadap yield selulosa asetat.

2. 2. H1 (hipotesis alternatif): Ada pengaruh rasio anhidrida
asetat dengan selulosa terhadap yield selulosa asetat.

Hasil analisisANOVAmenunjukkanbahwanilai F hitung
(273) lebih besar daripada nilai F kritis (9,5521). Berdasarkan
kriteria ANOVA, jika F hitung > F kritis, maka H0 ditolak dan

GAMBAR 12. Hubungan waktu asetilasi dengan DS.
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GAMBAR 13. Spektrum hasil FTIR.

H1 diterima. Dengan demikian, hasil ANOVA menunjukkan
adanya pengaruh yang signifikan dari rasio anhidrida asetat
dengan selulosa terhadap yield selulosa asetat.

Selanjutnya, dilakukan analisis korelasi antara rasio
anhidrida asetat dengan selulosa dan yield selulosa asetat.
Hal ini bertujuan untukmengetahui besar perbandingan an-
tarvariabel anhidrida asetat pada yield selulosa asetat yang
dihasilkan. Analisis korelasi dilakukan denganmemplotkan
data pada grafik batang dan garis (Gambar 7)

Dapat dilihat dari gambar grafik 7 bahwa yield selulosa
asetat dengan 10 mL anhidrida asetat memiliki nilai terting-
gi dibandingkan dengan anhidrida asetat yang lebih banyak.
Hasil yieldmengalami penurunan yang drastis pada penggu-
naan variabel rasio anhidrida asetat dengan selulosa yang le-
bih besar yaitu 2,7:1, namun hasil pada rasio 3,4:1 tidak me-
nunjukkanperubahanyangmencolokdari variabel sebelum-
nya. Hasil analisis menunjukkan bahwa yield selulosa asetat
tertinggi, sekitar 84,1%, diperoleh pada rasio anhidrida ase-
tat dengan selulosa 2:1 danwaktu operasi 1 jam. Penggunaan
reaktan anhidrida asetat yang lebih banyak akan mengura-
ngi yield selulosa asetat. Hal ini bisa dikarenakan dua faktor
menurut Gaol dkk. (2013) yaitu semakin banyaknya gugus hi-
droksil yang tergantiolehgugusasetil dalamsatumolekul se-
lulosaatauadanyadegradasigugusasetil akibatkondisi yang
sudah jenuh, akan memperpendek rantai senyawa selulosa
asetat sehingga yield selulosa asetat semakin sedikit.

Kemudian, hasil analisis kadar asetil danDSdenganvari-
abel rasio anihrida asetat dengan selulosa ditunjukkan di da-
lam Tabel 4.

Kadar asetil dan derajat substitusi (DS) selulosa asetat
dihitungmenggunakanrumusperhitunganmasing-masing.
Metode perhitungan kadar asetil dan derajat substitusi yang
digunakan dalam penelitian ini mengacu pada Asparingga
dkk. (2018)danNedjmadkk. (2013) yang telahdijelaskanpada
bagainmetode penelitian. Dari hasil perhitungan, diperoleh
kadarasetil dalamkisaran30,75-38,70%. Nilai kadarasetil ini
kemudiandigunakanuntukmenghitungnilaiDSdandipero-
lehnilai DS yangberkisar antara 1,66-2,34. Denganmengeta-
hui nilai DS, selulosa asetat dapat diklasifikasikan. Menurut
Fengel danWegener (Gaol dkk. 2013), selulosa asetat dengan
penggunaan 10mL anhidrida asetat termasuk dalam klasifi-
kasi selulosamonoasetat karenamemiliki DSdalamrentang
0-2,0. Sementara itu, selulosa asetat dengan rasio anhidrida
asetat terhadap selulosa 2,7:1 dan 3,4:1 termasuk dalam jenis

selulosa diasetat dengan DS 2,0-2,8.
Selanjutnya, dilakukan analisis variasi terhadap kadar

asetil yang telah diperoleh untuk mengetahui apakah peng-
gunaan variasi rasio anhidrida asetat dengan selulosamem-
berikan pengaruh yang signifikan. Berdasarkan hasil ANO-
VA, diperoleh nilai F hitung sebesar 316,33 yang lebih besar
dari nilai F kritis sebesar 9,5521. Hal ini menunjukkan bah-
wa variasi rasio anhidrida asetat dengan selulosa secara nya-
tamemberikan variasi yang signifikan terhadap kadar asetil
pada produk selulosa asetat.

Penelitian kemudian dilanjutkan dengan analisis korela-
si menggunakan grafik batang yang ditunjukkan pada Gam-
bar 8 danGambar 9.

DariGambar8danGambar9yangdisajikan, terlihat bah-
wa kadar asetil dan DS pada selulosa asetat cenderung me-
ningkat seiring dengan peningkatan rasio anhidrida asetat
dengan selulosa yang digunakan. Kadar asetil dan DS ter-
endahdiperolehpada rasio anhidrida asetat terhadap selulo-
sa 2:1, kemudianmeningkat secara signifikan pada rasio 2,7:1.
Hasil pengamatan ini sesuai denganhasil pengamatanAspa-
ringga dkk. (2018) di mana semakin banyak anhidrida asetat
yang digunakan untuk asetilasi, maka semakin banyak pula
kadar asetil dan DS pada produk selulosa asetat.

Namun, untuk variabel rasio 3,4:1, kadar asetil tidak me-
nunjukkan perubahan yang terlalu besar dibandingkan de-
ngan variabel sebelumnya. Dapat disimpulkan bahwa untuk
waktu operasi 1 jam, kadar asetil maksimum adalah sekitar
38-39% dengan rasio anhidrida asetat terhadap selulosami-
nimum2,7:1 dan jenis senyawayangdihasilkanadalah selulo-
sa diasetat.

3.4 Pengaruh waktu reaksi asetilasi terhadap selulosa
asetat dari daun nanas

Dalam pengamatan Gambar 5 pengaruh waktu asetilasi ter-
hadap yield selulosa asetat, juga terdapat dua hipotesis yang
diuji yaitu tidak ada variasi pada hasil yield dinyatakan de-
ngan H0 dan jika ada variasi yield akibat pengaruh faktor
waktu dinyatakan dengan H1. Hasil analisis ANOVAmenun-
jukkan bahwa nilai F hitung (828,57) jauh lebih besar daripa-
danilai Fkritis (9,5521). BerdasarkankriteriaANOVA, jikaFhi-
tung > F kritis, maka H0 ditolak dan H1 diterima. Dengan de-
mikian, hasil ANOVA menunjukkan adanya pengaruh yang
sangat signifikan dari waktu asetilasi terhadap yield selulosa
asetat.
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GAMBAR 14. Perbesaran 5.000X (kiri) dan 10.000X SEM (kanan).

Selanjutnya, dilakukan analisis korelasi antara waktu
asetilasi dan yield selulosa asetat dengan memplotkan data
pada grafik batang dan garis dalamGambar 10.

Dari Gambar 10, terlihat kecenderungan grafik mening-
katdari satuvariabelwaktukevariabel berikutnya. Hasil ana-
lisismenunjukkanbahwa semakin lama reaksi asetilasi selu-
losa dengan reaktan anhidrida asetat tersebut, semakin ting-
gi yield terbentuknya selulosa asetat. Hasil penelitian ini se-
jalan dengan hasil penelitian yang dilakukan oleh Amraini
dkk. (2020) di mana yield yang terhitung jugameningkat sei-
ring penambahan waktu asetilasi. Menurut Darmawan dkk.
(2018), peningkatan yield selulosa asetat disebabkan oleh se-
makin lamanya proses esterifikasi selulosa, sehingga mem-
berikan waktu yang lebih lama untuk pembentukan selulo-
sa asetat yang lebih banyak.Selanjutnya, hasil analisis kadar
asetil danDSdenganvariabelwaktuasetilasi disajikandalam
Tabel 6.

Analisis selanjutnya adalah analisis hasil pengamatan
kadar asetil dan DS dengan variabel bebas waktu asetilasi
yang ditampilkan pada tabel. Berdasarkan data yang ada, di-
perolehkadarasetil dalamrentang36,01-40,96%. Nilai kadar
asetil tersebut kemudian digunakan untuk menghitung ni-
lai DS, yang ditemukan berada dalam kisaran 2,09-2,57. Me-
nurut Fengel danWegener (Gaol dkk. 2013), rentang nilai DS
2,0-2,8 menunjukkan bahwa produk yang dihasilkan adalah
selulosa diasetat.

Analisis varians juga dilakukan pada hasil kadar asetil
untukmengetahui apakahwaktu asetilasi berpengaruh nya-
ta terhadap variasi kadar asetil selulosa asetat. Dari hasil
ANOVA, diperoleh nilai F hitung sebesar 166,94 yang lebih
besar dari nilai F kritis sebesar 9,5521. Hal ini menunjukkan
bahwa variabel waktu asetilasi secara nyatamemberikan va-
riasi kadar asetil pada selulosa asetat.

Gambar 11 dan Gambar 12 menunjukkan bahwa kadar
asetil dan DS cenderung meningkat seiring penambahan
waktu reaksi asetilasi. Kadar asetil danDS terendah dihasilk-
an dari waktu asetilasi 0,5 jam, sedangkan yang tertinggi di-
peroleh padawaktu asetilasi 1,5 jam. Dapat disimpulkan bah-
wa pada penggunaan 13,5 mL anhidrida asetat, waktu aseti-
lasi optimum adalah 1,5 jam. Hasil ini sesuai dengan temu-
anGaol dkk. (2013) danSouhokadanLatupeirissa (2018) yang
menunjukkanbahwasemakin lamawaktuasetilasi, semakin

tinggi kadar asetil dan DS pada selulosa asetat.

3.5 Karakterisasi filter selulosa asetat dari daun nanas

Analisis selanjutnya adalah analisis hasil pengamatan kadar
asetil dan DS dengan variabel bebas waktu asetilasi yang di-
tampilkan pada tabel. Berdasarkan data yang ada, diperoleh
kadar asetil dalam rentang 36,01-40,96%. Nilai kadar asetil
tersebut kemudian digunakan untuk menghitung nilai DS,
yangditemukanberadadalamkisaran2,09-2,57. MenurutFe-
ngel dan Wegener (Gaol dkk. 2013), rentang nilai DS 2,0-2,8
menunjukkan bahwa produk yang dihasilkan adalah selulo-
sa diasetat.

Setelah mendapat selulosa asetat yang terbaik, polimer
tersebut dijadikan membran filter selulosa asetat dan dika-
rakterisasi dengan FTIR dan SEM. Karakterisasi ini dilakuk-
an untuk mengonfirmasi adanya gugus-gugus fungsi yang
berkaitan dengan selulosa asetat oleh spektroskopi FTIR dan
mengetahui morfologi hasil membran yang didapatkan de-
ngan alat SEM (Mahdiyah 2022). Hasil FTIR pada filter selulo-
sa asetat yang didapat disajikan dalamGambar 13.

Menurut data yang terbaca dari hasil FTIR (Gambar 13,
membran filter inimengandunggugusO-H,C-H,C=O, danC-
O yang merupakan gugus penyusun selulosa diasetat (Egot
dan Alguno 2018). Gugus O-H ditemukan pada bilangan
gelombang 3500-3100 cm-1 dengan intensitas yang rendah.
Gugus C-H terserap pada bilangan gelombang 3024,95 cm-1

dan 2929,91 cm-1. Gugus C=O terserap pada bilangan gelom-
bang 1737,59 cm-1. Sementara gugus C-O terserap pada bi-
langan gelombang 1238,04 cm-1; 1154,04 cm-1; 1067,68 cm-1;
dan 1026,91 cm-1. Gambar 14 adalah hasil perbesaran SEM
pada penampakan permukaan filter selulosa asetat.

Pada perbesaran 5.000X, gambar SEM memperlihatkan
sebagian permukaan filter tampak halus dan sebagian yang
lain cukupbertekstur. Teksturpada filter inimerupakanben-
tuk dari molekul polimer selulosa yang telah terasetilasi ka-
rena bentuknya serupa dengan penampakan selulosa asetat
pada penelitian Egot dan Alguno (2018). Lalu, dapat dilihat
dari gambar perbesaran 10.000X bahwa celah pada filter ini
sekitar 1 µm dan matriks filter cukup kompleks. Maka, lem-
barmembran selulosa asetat hasil percobaanmerupakan fil-
ter berpori yang bisa dijadikan penyaring masker penutup
mulut dan hidung (Amraini dkk. 2020; Hidayat 2014).
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4. KESIMPULAN

Modifikasi serat limbah daun nanas menggunakan pelarut
DES (deep eutectic solvent) ChCl-OA (choline chloride-oxalic
acid) dapat secara efektif dan efisien mengisolasi selulosa.
Isolat selulosa yang diperoleh dari daun nanas yang dimo-
difikasi dengan DES ChCl-OAmencapai 57,38% dari total se-
lulosa dalam serat daun nanas. Hasil ini sesuai dengan pe-
nelitian sebelumnya tentang isolasi selulosa menggunakan
DES ChCl-OA dan menunjukkan performa yang lebih baik
dibandingkan DES ChCl dengan bahan pelarut lain. Isolat
selulosa tersebut diasetilasi menggunakan anhidrida asetat
dengan beberapa variasi percobaan. Kondisi terbaik yang
menghasilkan selulosa asetat sebagai bahan filter adalah de-
nganmenggunakan 17,5 mL anhidrida asetat selama 1,5 jam
dengan yield 79,6-80,6%, kadar asetil 40,74-40,96%, dan DS
(degree of substitution) 2,56. Semakin lamawaktu reaksi ase-
tilasi dengan anhidrida asetat, semakin tinggi yield selulosa
asetat yang terbentuk selama jumlah gugus hidroksil dalam
satumolekul selulosa yang tergantikanoleh gugus asetilma-
sih sama. Selain itu, semakin lama waktu dan semakin ba-
nyakanhidridaasetat yangdigunakan,makakadarasetil dan
DSpadaproduk selulosa asetat juga akan semakin tinggi. Se-
lulosa asetat hasil penelitian yang dibuatmenjadi membran
ini merupakan filter berpori yang bisa dijadikan penyaring
masker penutupmulut dan hidung.
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