% J. Pen. Kelapa Sawit, 2025, 33(3): 180-193

Optimasi Produksi Selulosa Mikrokristal dari Selulosa Tandan Kosong
Kelapa Sawit Menggunakan Metode Respon Permukaan

Optimization of Microcrystalline Cellulose Production from Oil Palm
Empty Fruit Bunch Cellulose Using Response Surface Methodology

Serarifi Elagin Harahap1, Michellez, Silva Latisya1, Firda Dimawarnita1, Tjahjono Herawana, dan

Yora Faramithar

Abstrak Tandan kosong kelapa sawit (TKKS)
merupakan limbah biomassa yang melimpah dengan
kandungan selulosa tinggi, namun pemanfaatannya
masih terbatas pada aplikasi konvensional seperti
sebagai mulsa di perkebunan kelapa sawit. Padahal,
TKKS berpotensi dikembangkan menjadi produk
turunannya yang bernilai tinggi, seperti mikrokristalin
selulosa (mycrocrystalline cellulose/MCC) yang
memiliki aplikasi luas di berbagai industri, termasuk
farmasi, makanan, dan material komposit. Penelitian
ini bertujuan mengoptimasi produksi MCC dari
selulosa TKKS melalui hidrolisis asam menggunakan
pendekatan Response Surface Methodology (RSM)
untuk mencapai yield tertinggi. Optimasi dilakukan
terhadap tiga variabel utama, yaitu konsentrasi asam
klorida/HCI (1,2,3 M), waktu hidrolisis (20, 40, 60
menit), dan rasio massa selulosa terhadap volume HCI
(25, 50, 75 g/L), dengan rancangan eksperimen Box-
Behnken. Hasil menunjukkan bahwa yield MCC
tertinggi sebesar 84,41% tercapai pada konsentrasi
HCI 1,77 M, waktu hidrolisis 36,57 menit, dan rasio
massa selulosa terhadap volume HCI 58,33 g/L. MCC
yang diperoleh berdasarkan kondisi optimum memiliki
kandungan alpha selulosa 71,42%; hemiselulosa
14,36%; dan lignin 0,59%. Analisis Forier Transform
Infrared (FT-IR) dan X-Ray Diffraction (XRD)
mengkonfirmasi profil spektral dan kristalinitas yang
sesuai dengan tipikal MCC. Hasil yang diperoleh
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membuktikan bahwa optimasi produksi menggunakan
RSM berhasil meningkatkan efisiensi produksi MCC
dengan yield dan kandungan selulosa yang tinggi.

Kata Kunci: biomassa sawit, desain RSM Box-
Behnken, hidrolisis asam, mikrokristalin selulosa,
optimasi rendemen

Abstract Oil palm empty fruit bunches (OPEFB) are
abundant biomass waste with high cellulose content,
yet their utilization is limited to conventional
applications such as mulch in palm oil plantations.
However, OPEFB can be potentially developed into
high-value derivative products, such as
microcrystalline cellulose (MCC), which has
widespread applications across various industries,
including pharmaceuticals, food, and composite
materials. This study aims to optimize MCC production
from OPEFB cellulose through acid hydrolysis using
the Response Surface Methodology (RSM) approach
to achieve the highest yield. Optimization was
conducted on three main variables: hydrochloric acid
(HCI) concentration (1, 2, 3 M), hydrolysis time (20, 40,
60 minutes), and the mass ratio of cellulose to HCI
volume (25, 50, 75 g/L), using a Box-Behnken
experimental design. The results showed that the
highest MCC yield of 84.41% was achieved at an HCI
concentration of 1.77 M, a hydrolysis time of 36.57
minutes, and a cellulose mass ratio to the HC/ volume of
58.33 g/L. The MCC obtained under optimal conditions
has an alpha cellulose content of 71.42%;
hemicellulose 14.36%; and lignin 0.59%. Fourier
Transform Infrared (FT-IR) and X-Ray Diffraction
(XRD) analyses confirmed spectral profiles and
crystallinity consistent with typical MCC. The results
demonstrate that production optimization using RSM
successfully improved MCC production efficiency with
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high yield and cellulose content.

Keywords: oil palm biomass, Box-Behnken RSM
design, acid hydrolysis, microcrystalline cellulose, yield
optimization

PENDAHULUAN

Tandan kosong kelapa sawit (TKKS) adalah salah
satu biomassa dari limbah padat di pabrik kelapa
sawit dengan jumlah melimpah atau sekitar 23% dari
tandan buah segar yang diolah (Silalahi & Supijatno,
2017; Windiastuti et al., 2022). TKKS dimanfaatkan di
perkebunan kelapa sawit secara konvensional sebagai
mulsa dan pupuk organik, karena kandungan
nutrisinya yang berpotensi meningkatkan kualitas dan
kesuburan tanah (Harahap et al., 2021). TKKS
mengandung beberapa komponen utama, dengan
selulosa sebagai penyusun terbesar yaitu sebesar 30-
40% dari total massa (Dimawarnita et al., 2023). TKKS
memiliki kandungan selulosa yang tinggi, sehingga
dapat menjadi bahan baku yang baik untuk dikonversi
menjadi nanofiber (Supian et al., 2020), selulosa
mikrokristalin (Hassan et al., 2020; Kuthi et al., 2016;
Susi et al., 2023), selulosa nano-kristalin (Foo et al.,
2019), dan produk lainnya berbasis selulosa.

Selulosa adalah polimer homogen linier, yang
terdiri dari unit d-glukosa [(C,;H, O,)n] dihubungkan
oleh ikatan [B-1-4-glikosidik. Selulosa memiliki
karakteristik tidak berbau, tidak berasa, kiral, dan
hidrofobik (Trache et al., 2016). Selulosa merupakan
polimer alami paling melimpah di bumi yang memiliki
dua bentuk utama yaitu selulosa amorf dan selulosa
kristalin. Selulosa amorf (amorf cellulose) adalah
bagian yang tidak teratur dan mudah larut, sedangkan
selulosa kristalin (crystalline cellulose) memiliki
struktur yang lebih teratur dan padat sehingga
berfungsi untuk memberikan kekuatan mekanis pada
dinding sel tanaman (Xiang et al., 2016).
Microcrystalline cellulose (MCC) diperoleh melalui
proses pemisahan bagian amorf selulosa. Proses ini
menyisakan serat kristalin yang stabil secara termal
dan kimia, serta memiliki aplikasi luas di berbagai
industri, seperti farmasi, makanan, dan material
komposit (Susi et al., 2023; Trache et al., 2016).

10

Berbagai metode telah digunakan untuk
menghilangkan bagian amorf pada selulosa dan
mengisolasi MCC dari berbagai bahan lignoselulosa
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(Trache et al., 2016). Proses hidrolisis asam
merupakan salah satu metode yang paling efektif
untuk isolasi MCC (Davoudpour et al., 2015). Proses
hidrolisis asam menghilangkan bagian amorf pada
selulosa tanpa mempengaruhi bagian kristalin atau
struktur kimianya. Tingkat penghilangan bagian amorf
untuk isolasi MCC dipengaruhi oleh parameter proses
hidrolisis asam seperti konsentrasi asam dan waktu
reaksi (Chen & Lee, 2018; Karimi & Taherzadeh,
2016). Pendekatan konvensional untuk isolasi MCC
dari TKKS, yang meneliti satu variabel pada satu
waktu, berpotensi mengabaikan aspek-aspek penting
yang memengaruhi hasil MCC. Aspek-aspek tersebut
mencakup efek kuadratik dan interaksi antarvariabel
(Hassan et al., 2020). Pendekatan kuantitatif untuk
mengoptimalkan beberapa variabel dalam proses
hidrolisis asam merupakan solusi efektif untuk
memperoleh yield MCC yang optimal dari TKKS.

Metode respon permukaan (RSM) adalah teknik
statistik yang efektif untuk menilai efek secara simultan
dari beberapa variabel dalam proses tertentu. RSM
adalah teknik pemodelan empiris yang menganalisis
variabel input suatu proses baik secara matematis
maupun statistik. RSM telah banyak digunakan di
berbagai bidang penelitian untuk memodelkan
pengaruh beberapa variabel input terhadap respons,
dengan tujuan mengoptimalkannya. Pada saat ini,
informasi yang dipublikasikan mengenai penentuan
parameter optimal dalam proses hidrolisis asam untuk
menghasilkan MCC masih terbatas.

Penelitian ini bertujuan untuk mengoptimalkan
produksi MCC dari selulosa TKKS melalui pendekatan
Response Surface Methodology (RSM). Variabel
utama yang dianalisis meliputi konsentrasi asam
klorida (HCI), waktu hidrolisis, serta rasio massa
selulosa terhadap volume HCI. Penelitian ini
diharapkan dapat menghasilkan MCC dengan yield
tertinggi dari proses produksi yang optimal dan efisien.

BAHAN DAN METODE
Bahan dan alat

Selulosa TKKS yang digunakan pada penelitian ini
diproduksi di laboratorium Bioindustri PPKS Unit
Bogor dengan karakteristik kadar lignin 2,49%;
hemiselulosa 24,70% dan alpha selulosa 64,28%.
Bahan lain yang digunakan diantaranya NaOH teknis
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dan HCI 32% teknis yang diperoleh dari PT. Ganendra
Global Labtekindo (Indonesia). Air deionasi yang
diperoleh dari Milli-DI System (Merck KgaA, Germany)
digunakan untuk menyiapkan larutan pada penelitian
ini. Adapun alat yang digunakan yaitu blender, beaker,
magnetic stirrer, kertas pH, kain tahu, dan oven.

Desain eksperimen produksi MCC

Proses produksi MCC dari TKKS terdiri dari
beberapa tahap, yaitu depolimerisasi dengan senyawa
kimia serta tahapan pencucian dan pengeringan.
Proses produksi MCC secara keseluruhan
digambarkan dengan diagram alir pada Gambar 1.

Selulosa TKKS
Alr
HCI

Hidrolisis Asam

Selulosa terhidrolisis
Al
HCI

Alr Pencucian &
NaOH Penetralan

Selulosa terhidrolisis
Air

Pengeringan

Pengecilan ukuran

Gambar 1. Diagram alir produksi MCC dari selulosa TKKS dengan menggunakan asam
Figure 1. MCC production flow chart from TKKS cellulose by acid treatment
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Pada tahap depolimerisasi, selulosa TKKS
dihidrolisis menggunakan asam klorida (HCI) dengan
variasi konsentrasi (1-3 M) dan rasio massa selulosa
terhadap volume HCI yang divariasikan (25-75 g/L).
Proses hidrolisis berlangsung pada suhu 105°C
menggunakan hot plate (Thermo Fisher Scientific)
sambil dilakukan pengadukan dengan kecepatan
sedang menggunakan magnetic stirrer selama variasi
waktu 20-60 menit. Setelah reaksi selesai, campuran
didinginkan hingga mencapai suhu ruang (£25°C).
Padatan hasil hidrolisis kemudian disaring
menggunakan kain saring nilon (200 mesh),
dilanjutkan dengan pencucian berulang menggunakan
air deionisasi dan larutan NaOH 5% hingga mencapai
pH netral. Endapan Mikrokristalin selulosa (MCC)
yang terbentuk dipisahkan dari filtrat menggunakan
kain saring nilon (200 mesh), lalu dikeringkan
menggunakan oven (Memmert) pada suhu 60°C
selama 12 jam hingga berat konstan. Terakhir, MCC
dihaluskan atau dilakukan pengecilan ukuran dengan
menggunakan blender.

RSM digunakan untuk menentukan kondisi proses
optimal meliputi konsentrasi HCI (M), waktu hidrolisis
(menit), dan rasio massa selulosa terhadap volume
HCI (g : L) terhadap respon rendemen/ yield (%).

Tabel 1. Rancangan RSM Box-Behnken
Table 1. RSM Box-Behnken design

Parameter hidrolisis asam, seperti konsentrasi HCI
(X,), waktu hidrolisis (X,), dan perbandingan massa
selulosa dengan volume asam (X,) adalah variabel
independen pada desain penelitian ini yang dikodekan
oleh Persamaan (1).

_xX= [xmax + xmin]/z
x= [xmax + xmin]/z (1)

di mana X adalah variabel yang dikodekan, x
adalah variabel alami, ¥max adalah level tinggi dari
variabel alami, dan Xmin adalah level rendah.
Tingkat rendah, menengah, dan tinggi dari variabel
ditetapkan sebagai -1, 0, dan +1, masing-masing,
seperti yang disajikan dalam Tabel 1. Batas atas
dan batas bawah untuk masing-masing variabel
tersebut didasarkan dari berbagai literatur terkait
produksi MCC melalui hidrolisis menggunakan HCI
(Hassan et al., 2020; Lestari, 2022; Li et al., 2019;
Ren et al., 2019). Desain eksperimen ini
menghasilkan 15 percobaan, dengan 3 percobaan
akhir berupa titik tengah dari setiap variabel.
Respons yang diamati dari rancangan RSM adalah
yield/ perolehan.

Variabel / Kode / Tingkat/ Level

Variables Code i 0 +
Konsentrasi HCI (M) / X, 1 2 3
HCI concentration (M)
Waktu Hidrolisis (menit) / X, 20 40 60
Hydrolysis duration
Massa Selulosa volum HCI X 25 50 75

(g/L) / Cellulose : Acid (g/L)

Respon dari produksi MCC dapat dinyatakan
dengan persamaan polinomial orde dua yang disajikan
pada Persamaan (2).

n n n
Y= B+ Z BX; + Z BiX;X; + Z By X? (2)
i=1 i=1

i<i
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di mana Y adalah respon yang diprediksi dari yield
MCC, BO, Bi, Bij dan Bii masing-masing adalah
koefisien konstan dari intersep, linear, interaksi, dan
kuadratik; n adalah jumlah variabel; dan Xi dan Xj
adalah variabel independen. Kecocokgn model regresi

diverifikasi oleh koefisien gegresi (R) dan koefisien
determinasi adjusted (R ,,). Efek interaksi dari
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variabel-variabel pada respon digambarkan dengan
menggunakan representasi grafis 3D dari perilaku
respon, yang disebut response surface plot.

Selanjutnya dilakukan penyusunan neraca massa
berdasarkan proses yang telah dioptimasi parameter
hidrolisisnya. Proses dilakukan dengan melakukan
hidrolisis asam dengan pengulangan sebanyak 3 kali.
Kemudian dilakukan perhitungan yield menggunakan
Persamaan (3).

massa MCC

% Yield = —
oY massa selulosa

x 100% (3)

Karakterisasi produk MCC pada kondisi optimum

Karakterisasi MCC yang diperoleh berdasarkan
kondisi optimum meliputi kadar lignin, da-selulosa,
hemiselulosa, analisis FT-IR dan analisis XRD.
Analisis kadar lignin, da-selulosa, dan hemiselulosa
dilakukan di Balai Besar Standarisasi dan Pelayanan
Jasa Industri Selulosa (Bandung, Indonesia).kadar
lignin diukur berdasarkan SNI 8429:2017, kadar a-
selulosa dianalisis berdasarkan ASTM D 1103, dan

Tabel 2. Persentase yield produksi MCC
Table 2. MCC production yield percentage

kadar hemiselulosa dianalisis berdasarkan SNI 01-
1561-1989. Pengujian Fourier Transform Infrared
Spectrometer (FT-IR) dilakuan di Laboratorium
Karakterisasi Lanjut BRIN Serpong menggunakan alat
Thermoscientific Nicolet is-10. Pengujian X ray
diffraction (XRD) dilakuan di Laboratorium
Karakterisasi Lanjut Fisika BRIN Serpong
menggunakan alat XRD smartlab Rigaku.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Optimasi Produksi MCC dengan RSM

Produksi MCC dilakukan dengan memvariasikan
parameter proses hidrolisis asam, yaitu konsentrasi
HCI, waktu hidrolisis, dan rasio massa selulosa
terhadap volume HCI. Desain eksperimen Box-
Behnken digunakan untuk mengatur variasi parameter
dan diperoleh 15 percobaan eksperimen untuk
dilakukan. Adapun RSM diaplikasikan untuk
menganalisis pengaruh masing-masing parameter
terhadap yield MCC. Hasil eksperimen disajikan
secara lengkap pada Tabel 2.

Run X, X, X, Yield (%)
1 1 20 50 82,41
2 3 20 50 75,39
3 1 60 50 73,89
4 3 60 50 63,29
5 1 40 25 75,69
6 3 40 25 67,45
7 1 40 75 78,10
8 3 40 75 80,26
9 2 20 25 75,34
10 2 60 25 63,41
11 2 20 75 76,28
12 2 60 75 80,03

(continued)
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Run X, X, X, Yield (%)
13 2 40 50 83,35
14 2 40 50 86,53
15 2 40 50 82,36

Berdasarkan hasil yang diperoleh pada Tabel 2,
persentase yield MCC berada pada rentang 63,29%
hingga 86,53%. Yield MCC tertinggi, yaitu sebesar
86,53% dicapai pada kondisi HCI 2M, waktu hidrolisis
40 menit, dan rasio selulosa:HCl sebesar 50 g/L.
Sementara itu, yield terendah (63,29%), diperoleh
pada konsentrasi HCI 3M, waktu hidrolisis 60 menit,
dan rasio selulosa:HCl sebesar 50 g/L. Hasil
percobaan ini menunjukkan bahwa pada konsentrasi
HCI yang terlalu tinggi (3 M) dan waktu hidrolisis yang
lebih lama (60 menit) dapat menyebabkan degrasasi
berlebih, mengurai selulosa menjadi glukosa atau
senyawa turunan lain, sehingga mengurangi yield
MCC. Mekanisme hidrolisis asam yang terlalu agresif
dapat memutus ikatan B-1,4-g|ikosida secara acak,
mengurangi derajat polimerasi, dan mengubah MCC
menjadi glukosa atau oligomer selulosa (Chen. et al.,
2021). Hal ini sejalan dengan penelitian Hassan et al.
(2020) yang menunjukkan penurunan yield MCC pada
konsentrasi asam > 2,5 N akibat hidrolisis berlebih.

Perolehan yield dari optimasi produksi MCC dari
TKKS yang juga dilakukan oleh Hassan et al. (2020)
berada pada rentang 68-98%. Perbedaan hasil yang
diperoleh dapat disebabkan oleh variasi kondisi
proses, termasuk rentang waktu yang lebih singkat
(10-30 menit); suhu yang lebih tinggi (80, 105, 130°C);
dan konsentrasi asam yang berbeda (1,5 - 3,5 N).
Selain itu, faktor-faktor seperti sumber TKKS
diperoleh, metode pretreatment TKKS dan proses
isolasi selulosa juga dapat menjadi penyebab
perbedaan yield MCC.

Pada tiga run percobaan terakhir, persentase yield
menunjukkan variasi yang tidak konsisten (82,36 -
86,53%). Variasi yang terjadi diduga disebabkan oleh
beberapa faktor, seperti: pengaruh homogenitas
pencampuran, sifat higroskopis MCC, dan kehilangan
saat filtrasi. Pada proses pencampuran suspensi
selulosa-HCL yang tidak sempurna (pengadukan yang
tidak konsisten), menyebabkan terjadinya variasi lokal.
Karakteristik MCC yang higroskopis sehingga rentan
terhadap fluktuasi berat. Pada pengeringan yang tidak
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sempurna, sisa air atau HCI mungkin masih
terperangkap sehingga yield terlalu tinggi. Sebaliknya,
pada pengeringan pada suhu yang terlalu tinggi, MCC
dapat terdegradasi sehingga yield terlalu rendah.
Selain itu, kehilangan partikel halus selama proses
netralisasi dan filtrasi juga dapat berkontribusi pada
deviasi yield. Variasi yang terjadi dapat diminimalisir
dengan menjaga proses pada lingkungan terkontrol
dan metode analisis yang presisi.

Analisis ANOVA

Model permukaan respon polinomial orde dua
(Persamaan 2) digunakan untuk menentukan variabel
respon (Y). Analisis regresi dan analisis varians
(ANOVA) digunakan untuk membuat model dan
menentukan signifikansi statistik dari variabel-variabel
tersebut serta interaksinya (Luo et al., 2014). Tingkat
signifikansi dari suatu faktor dievaluasi dengan
mempertimbangkan nilai p-value pada tingkat
kepercayaan 95% (a =0,05).

Berdasarkan Tabel 3 diketahui jika variabel linear
untuk konsentrasi HCI, waktu hidrolisis, dan rasio
massa selulosa terhadap volume HCI; variabel kuadrat
untuk konsentrasi, waktu, dan rasio massa selulosa
terhadap volume HCI; variabel interaksi untuk waktu
dengan rasio massa selulosa terhadap volume HCI
berpengaruh signifikan dalam persentase perolehan
MCC. Sedangkan, variabel interaksi konsentrasi
dengan waktu dan variabel interaksi konsentrasi
dengan rasio massa selulosa terhadap volume HCI
tidak berpengaruh signifikan.

Nilai R2 dapat menilai kecocokan model regresi
dengan menunjukkan proporsi variasi dalam respon
karakteristik (Hassan et al., 2020). Pada umumnya,
model yang cocok memiliki nilai R2 lebih besar dari
0,80 (Hossain et al., 2016). Nilai R2 yang lebih rendah
mengindikasikan bahwa model tersebut tidak cocok
untuk memprediksi hubungan antar variabel. Namun,
Koocheki et al. (2009) melaporkan bahwa metode
yang paling tepat untuk menentukan keakuratan
model permukaan respon adalah dengan menentukan
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nilai RzAdJ. Selain itu, istilah “lack of fit" merupakan
indikasi kegagalan suatu model. “Lack of fit’ yang
signifikan dari sebuah model mengindikasikan
bahwa respon prediktornya diabaikan (Hossain et
al., 2015). Hasil yang diperoleh dari AI\QOVA dan
analisis regresi m?nunjukkan nilai R sebesar
93,24% dan nilai RadJ sebesar 81,08% (Tabel 4).

Nilai R dan R:dJ yang tinggi mengindikasikan bahwa
tidak ada variabel yang signifikan yang tidak ada
dalam model (Davoudpour et al., 2015). “Lack of fit’
yang tidak signifikan dari model untuk variabel yang
diteliti, mengindikasikan bahwa model tersebut
akurat untuk memprediksi respon yang relevan dari

yield MCC.

Tabel 3. Analisis regresi dan analisis varians (ANOVA) model reaksi hidrolisis asam MCC
Table 3. Regression and analysis of variance (ANOVA) of the MCC acid hydrolysis reaction model

Source DF Adj SS Adj MS F-Value P-Value
Model 9 636,55 70,73 7,67 0,019
Linier 3 308,18 102,73 11,13 0,012
Konsentrasi 1 70,24 70,24 7,61 0,04
Waktu 1 103,68 103,68 11,24 0,02
SiL 1 134,26 134,26 14,55 0,012
Square 3 236,78 78,93 8,55 0,02
Konsentrasi*Konsentrasi 1 70,23 70,23 7,61 0,04
Waktu*Waktu 1 131,73 131,73 14,28 0,01
S: L*SiL 1 69,63 69,63 7,55 0,04
2-Way Interaction 3 91,60 30,53 3,31 0,12
Konsentrasi*Waktu 1 3,20 3,20 0,35 0,58
Konsentrasi*S:L 1 27,01 27,01 2,93 0,15
Waktu*S:L 1 61,38 61,38 6,65 0,05
Eror 5 46,13 9,23
Lack-of-Fit 3 36,63 12,21 2,57 0,29
Pure Error 2 9,50 4,75
Total 14 682,68
Tabel 4. N2ilai R’dari RSM untuk produksi MCC
Table 4. R values of RSM for MCC production
R? R?
93,24% 81,08%
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Dengan menerapkan analisis regresi berganda
pada data percobaan, variabel respon dan variabel uiji

dihubungkan dengan persamaan polinomial orde dua
berikut ini:

Y = 52,8 + 11,07 X, + 0,712 X, + 0,337 X5 — 4,36 X2 — 0,01493 X2 — 0,00695 X2 —

0,0447 X, X, + 0,1039 X, X5 + 0,00783 X, X5

Model regresi polinomial orde dua memiliki
kesesuaian yang baik dengan data eksperimen, dan
dengan demikian, model ini dapat menentukan kondisi
operasi yang optimal untuk yield MCC.

Analisis Response Surface Plot

Surface plot merupakan sebuah diagram tiga
dimensi, yang menunjukkan hubungan antara
variabel dependen (Y), dan dua variabel independen
(X dan Z) (Maxfield, 2014). Pada rancangan ini,
variabel dependen merupakan responsnya, yaitu
persentase yield. Sedangkan variabel
independennya adalah konsentrasi HCI, waktu

Surface Plot of Yield vs Waktu; Konsentrasi

Konsentrasi

(a)

(4)

hidrolisis, dan rasio massa selulosa terhadap
volume HCI. Grafik surface plot dari hasil RSM dapat
dilihat pada Gambar 3.

Contour plot digunakan untuk memvisualisasikan
data tiga dimensi dalam plot dua dimensi (Maxfield,
2014). Pada grafik, sumbu X dan Y merupakan
variabel pada rancangan penelitian yaitu konsentrasi
HCI, waktu hidrolisis, dan rasio massa selulosa
terhadap volume HCI. Respon berupa persentase
yield akan ditunjukkan dengan gradasi warna pada
grafik. Hal tersebut menyebabkan pada contour plot,
respons tidak akan bisa diketahui nilainya secara
langsung. Gambar 4 merupakan contour plot hasil
RSM untuk produksi MCC.

Surface Plot of Yield vs S:L; Konsentrasi

Surface Plot of Yield vs S:L; Waktu

Gambar 3. Grafik surface plot persentase yield terhadap (a) waktu hidrolisis dan konsentrasi HCI, (b) rasio massa
selulosa terhadap volume HCI, (c) rasio massa selulosa terhadap volume HCI dan waktu hidrolisis

Figure 3. Surface plot of yield percentage against (a) hydrolysis duration and HCI concentration, (b) cellulose to acid
ratio and HCI concentration, (c) cellulose to acid ratio and hydrolysis duration.
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Contour Plot of Yield vs Waktu; Konsentrasi

Contour Plot of Yield vs S:L; Konsentrasi

Wakty

Contour Plot of Yield vs S:L; Waktu

Gambar 4. Grafik contour plot persentase yield terhadap (a) waktu hidrolisis dan konsentrasi HCI, (b) rasio massa
selulosa terhadap volume HCI, (c) rasio massa selulosa terhadap volume HCI dan waktu hidrolisis

Figure 4. Contour plot of yield percentage against (a) hydrolysis duration and HCI concentration, (b) cellulose to acid
ratio and HCI concentration, (c) cellulose to acid ratio and hydrolysis duration.

Berdasarkan Gambar 3(a) dan 4(a) dapat terlihat
persentase yield MCC meningkat seiring dengan
meningkatnya waktu hidrolisis hingga diantara 30 dan
40 menit, lalu menurun. Persentase yield juga
meningkat seiring peningkatan konsentrasi HCI hingga
diantara 1,5 dan 2 M lalu menurun. Grafik tersebut
menunjukkan kecenderungan persentase yield yang
dihasilkan lebih besar pada konsentrasi HCI yang lebih
rendah dan waktu yang lebih singkat.

Gambar 3(b) dan 4(b) menunjukkan persentase
yield MCC meningkat seiring dengan meningkatnya
rasio massa selulosa terhadap volume HCI hingga
disekitar 60 kemudian menurun. Persentase yield juga
meningkat seiring meningkatkan konsentrasi HCI
hingga diantara 1,5 dan 2 M lalu menurun. Dari grafik
tersebut dapat disimpulkan bahwa persentase yield
akan lebih besar rasio massa selulosa terhadap
volume HCI yang lebih besar dan konsentrasi HCI
yang lebih rendah.

Gambar 3(c) dan 4(c) menunjukkan persentase
yield MCC meningkat seiring dengan meningkatnya
rasio massa selulosa terhadap volume HCIlhingga
disekitar 60, setelah itu menurun. Persentase yield

juga meningkat seiring meningkatkan waktu hidrolisis
hingga diantara 30 dan 40 menit dan kemudian
menurun. Dari grafik tersebut dapat dilihat
kecenderungan yield yang dihasilkan lebih tinggi saat
rasio massa selulosa terhadap volume HCI yang lebih
besar dan waktu hidrolisis lebih singkat.

Hasil menunjukkan yield yang tinggi dihasilkan dari
konsentrasi HCI yang rendah, waktu hidrolisis singkat,
dan rasio massa selulosa terhadap volume HClyang
tinggi. Waktu yang lebih lama dapat menyebabkan
lebih banyak selulosa amorf dan hemiselulosa yang
terhidrolisis. Namun, apabila waktu reaksi terus
bertambah, tidak hanya daerah amorf yang akan
terhidrolisis, tetapi juga daerah kristal (Ren et al.,
2019). Hal yang serupa juga terjadi ketika pada
variabel konsentrasi HCI, dimana peningkatan
konsentrasi HCl akan melarutkan lebih banyak
monomer glukosa. Namun, konsentrasi HCI yang
tinggi dapat mengakibatkan degradasi selulosa yang
berlebihan sehingga memungkinkan HCI menembus
lebih cepat ke dalam lapisan jaringan untuk
menghidrolisis selulosa dan kemudian menghidrolisis
daerah amorf dari kristal selulosa (Fitrya et al., 2021).
Yield MCC akan bergantung terhadap jumlah dan
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konsentrasi HCI, hal ini sesuai dengan hasil penelitian
mengenai variabel rasio massa selulosa terhadap
volume HCI. Ketika HCI berlebihan maka bagian kristal
selulosa juga akan terhidrolisis, sedangkan HCI yang
kurang tidak dapat menghidrolisis seluruh selulosa (Li
etal., 2019).

Tabel 5. Hasil perhitungan optimasi
Table 5. Results of optimization calculation

Prediksi yield dilakukan dengan menggunakan
persamaan model yang telah dibuat. Model yang
diinginkan pada umumnya menunjukkan nilai fungsi
keinginan (desirability function) mendekati 1
(Baskaran et al., 2015). Hasil prediksi yield tertinggi
MCC dapatdilihat pada Tabel 5.

Konsentrasi HCI/ Waktu Selulosa : HCI/ Prediksi Rendemen
HCl Hidrolisis/ Cellulose : Rendemen/ Yield rata-rata /
. . PN .
concentration Hydrolysis Acid prediction (%) Average yield
duration (%)
1,77 36,57 58,33 85,39 84,41

Berdasarkan Tabel 5, kondisi optimum untuk
menghasilkan prediksi MCC dengan yield tertinggi
adalah dengan konsentrasi HCI 1,77 M, waktu
hidrolisis selama 36,57 menit, dan rasio massa
selulosa terhadap volume HCI sebesar 58,33 g/L.
Persentase yield prediksi dengan kondisi optimum
tersebut adalah 85,39%. Prediksi yield MCC tertinggi
menggunakan model kemudian divalidasi oleh hasil
eksperimen dengan kondisi optimum dan diperoleh
nilai persentase yield dengan pengulangan 1, 2, dan 3
masing-masing sebesar 84,01%, 85,27%, dan
83,94%. Dari hasil tersebut nilai rata-rata persentase
yield kondisi optimasi adalah 84,41+0,75%.

Karakteristik MCC

Karakteristik MCC yang dihasilkan pada kondisi
optimum memiliki kandungan alpha selulosa 71,42%;
hemiselulosa 14,36%; lignin 0,59%. Kandungan alpha
selulosa pada MCC hampir dua kali lipat dari
kandungan alpha selulosa pada bahan baku TKKS
(37,07%) (Faramitha, et al., 2024). Selain itu, jika
dibandingkan dengan bahan baku selulosa TKKS,
juga terjadi peningkatan dimana alpha selulosa dari
selulosa TKKS adalah 64,28%. Sebaliknya,
kandungan lignin pada MCC sangat kecil,
menandakan bahwa semakin banyak lignin hilang saat
proses isolasi MCC. Kandungan alpha selulosa yang
tinggi dan kandungan lignin yang sangat kecil pada
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MCC menunjukkan kesesuaian parameter proses
kondisi dalam memproduksi MCC.

Spektrum FT-IR dari MCC TKKS pada Gambar 5
menunjukkan adanya puncak serapan utama pada
3378,84 cm’ yang disebabkan oleh peregangan —OH,
menunjukkan adanya ikatan hidrogen antar molekul
selulosa dan air. Puncak serapan pada 2902,71 cm’
menunjukkan terdapat peregangan C—H dalam gugus
metil dan metilen. Terdapat pula puncak 1639,05 cm-1
yang menunjukkan adanya penyerapan air, dihasilkan
dari mode tekukan molekul air akibat interaksi kuat
antara selulosa dan air. Puncak pada 1372,73 cm-1
menunjukkan terkait dengan getaran deformasi CH,
yang merupakan karakteristik dari gugus metil dalam
seIHIosa. Puncak serapan 1162,75 cm dan 1051,15
cm muncul dan diduga sesuai dengan adanya
getaran kerangka cincin pirano C—O—Q, menunjukkan
struktur dasar dan puncak 669,18 cm diduga muncul
karena berhubungan dengan getaran deformasi dari
berbagai gugus fungsional atau komponen minor
dalam struktur MCC TKKS.

Hasil difraksi X-Ray (XRD) dari MCC TKKS pada
Gambar 6 menunjukkan adanya puncak dengan
intensitas tertinggi pada 20 = 22,42°, diikuti dengan
puncak yang lebih rendah pada kisaran 26 = 15,77°,
serta puncak-puncak kecil lainnya pada rentang 20 =
31,61° - 36,36°. Pola difraktogram pada Gambar 6
merupakan tipikal difaktrogam untuk selulosa. Bentuk
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puncak yang tinggi dan tajam pada pada 20 = 22,42° mengindikasikan penghilangan bagian amorf pada
menunjukkan peningkatan kristalinitas, yang  selulosa oleh larutan asam cukup efisien.
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Gambar 5. Spektrum FT-IR dari MCC TKKS
Figure 5. FT-IR spectra of OPEFB MCC
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Gambar 6. Pola XRD dari MCC TKKS
Figure 6. XRD pattern of OPEFB MCC
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KESIMPULAN

Produksi MCC dari selulosa TKKS berhasil
dilakukan melalui proses depolimerisasi
menggunakan hidrolisis asam klorida (HCI) pada suhu
tinggi. Berdasarkan analisis RSM dengan desain
eksperimen Box-Behnken, diperoleh kondisi optimum
hidrolisis dengan konsentrasi HCI 1,77 M, waktu
hidrolisis selama 36,57 menit, dan rasio massa
selulosa terhadap volume HCI sebesar 58,33 g/L.
Kondisi optimum tersebut menghasilkan persentase
yield MCC sebesar 84,41%. Analisis komposisi kimia
dari MCC TKKS pada kondisi optimum menunjukkan
kandungan alpha selulosa 71,42%; hemiselulosa
14,36%; dan lignin 0,59%. Hasil karakterisasi
menggunakan FT-IR dan XRD mengkonfirmasi bahwa
MCC yang dihasilkan memiliki profil spektrum dan pola
kistalinitas yang sesuai dengan tipikal MCC.
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