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Abstrak

Chaetomorpha crassa merupakan jenis rumput laut hijau yang cukup melimpah di sepanjang
perairan Indonesia. Pemanfaatan rumput laut C. crassa hingga saat ini belum optimal karena dianggap
hama epifit oleh petani rumput laut. C. crassa mengandung selulosa alami yang dapat dimanfaatkan untuk
keperluan industri. Oleh sebab itu, penelitian ini bertujuan untuk menentukan perlakuan suhu ekstraksi
selulosa terbaik pada rumput laut C. crassa berdasarkan kandungan selulosa, karakteristik fisik, dan
difraksi. Ekstraksi selulosa dilakukan melalui tahapan depigmentasi, delignifikasi dengan perlakuan suhu
ekstraksi 60, 70, 80°C selama 12 jam, dan depolimerisasi dengan HCI 5%. Biomassa dikeringkan pada suhu
60°C selama 10 jam. Parameter yang dianalisis meliputi derajat kristalinitas, kepadatan dan densitas, indeks
flowabilitas, porositas, kandungan selulosa, lignin dan hemiselulosa serta sebaran difraksi. Hasil penelitian
menunjukkan perbedaan suhu ekstraksi 60, 70, dan 80°C memberikan pengaruh nyata (p<0,05) terhadap
kandungan selulosa, lignin, hemiselulosa, bulk density, tap density, carr’s index, hausner ratio, dan porositas.
Ekstraksi selulosa terbaik diperoleh pada perlakuan suhu 70°C dengan rerata kandungan selulosa 74,17%,
derajat kristalinitas 64,13%, bulk density 0,21 g/cm?®, tap density 0,29 g/cm?, carr’s index 35,11%, hausner
ratio 2,48% dan porositas 1,27%. Sebaran difraksi selulosa yang diperoleh dalam penelitian ini didominasi
oleh selulosa tipe II sebesar 72,66% dan tipe I sebesar 27,34%.

Kata kunci: delignifikasi, difraksi, epifit, kristalinitas, porositas

Physical Characteristics of Cellulose from Seaweed Chaetomorpha crassa Extracted

at Different Temperatures

Abstract
Chaetomorpha crassa is a green seaweed that is abundant in Indonesian waters. The utilization of C.
crassa is yet to be fully optimized, as seaweed farmers often view it as a nuisance. However, this seaweed
contains natural cellulose, which can be used in industrial applications. Consequently, this study aims to
determine the optimal temperature for cellulose extraction from C. crassa, focusing on cellulose content,
physical characteristics, and diffraction pat-terns. The cellulose extraction process involves several stages:
depigmentation and delignification at extraction temperatures of 60, 70, and 80°C for 12 h, followed by
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depolymerization using 5% HCI. The biomass was dried at 60°C for 10 h. The parameters analyzed included
the degree of crystallinity, density, flowability index, and porosity, as well as the cellulose, lignin, hemicellulose
content, and diffraction patterns. The findings indicated that variations in ex-traction temperatures of 60°C,
70°C, and 80°C significantly affected (p<0.05) the cellulose, lignin, hemicellulose, bulk density, tap density,
Carr's index, Hausner ratio, and porosity. The optimal conditions for cellulose extraction were achieved at a
temperature of 70°C, resulting in an average cellulose content of 74.17%, a degree of crystallinity of 64.13%,
bulk density of 0.21 g/cm?, tap density of 0.29 g/cm?, Carr's index of 35.11%, Hausner ratio of 2.48, and
porosity of 1.27. Diffraction analysis revealed that the cellulose obtained in this study was pre-dominantly

type II cellulose (72.66%), with type I cellulose comprising 27.34%.

Keywords: cristalinity, delignification, diffraction, epifit, porosity

PENDAHULUAN

Chaetomorpha  crassa  merupakan
kelompok alga hijau (Chlorophyta) berbentuk
filamen, tidak bercabang, menyerupai rambut,
saling melilit, bersegmen rapat, berwarna hijau
cerah, banyak ditemui di daerah pasang surut
dan hidup pada substrat batu-batuan berpasir
(Tsutsui et al., 2015). Rumput laut C. crassa
merupakan tumbuhan epifit pada rumput laut
Kappaphycus alvarezii (Ghazali et al., 2018)
dan Eucheuma spinosum (Kasim et al., 2017),
kompetitor terhadap pertumbuhan rumput
laut budidaya (Gao et al., 2018), mengundang
kehadiran hewan laut yang merugikan (Ward
et al., 2020), serta menghambat fotosintesis
rumput laut budidaya (Jiksing et al., 2022). Hal
ini menyebabkan C. crassa sering dianggap
sebagai hama bagi pembudidaya rumput laut,
sehingga tidak dimanfaatkan dengan optimal.

Rumput  laut  hijau  umumnya
mengandung metabolit primer dan sekunder
yang bermanfaat untuk manusia. Rumput laut
hijau dimanfaatkan senyawa fenoliknya untuk
antioksidan (Nufus et al., 2017), polisakarida
ulvan untuk antioksidan (Ramadhan et al,,
2022; Jacoeb et al., 2024), mineralnya untuk
garam rendah natrium (Seulalae et al., 2023;
Nurjanah et al., 2020; Nurjanah et al., 2018),
protein dan asam amino untuk flavor (Pratiwi
et al., 2021), aktivitas inhibitor tirosinase
(Gazali et al., 2024), dan lainnya. Rumput
laut Chaetomorpha sp. memiliki senyawa
fenolik sebesar 711,83 mg GAE/g sampel
dan aktivitas antioksidan metode ABTS
sebesar 192,66 pug/mL (Nurjanah et al., 2024).
Rumput laut Chetomorpha sp. mengandung
selulosa (Baghel et al., 2021), yang berpotensi
untuk dimanfaatkan dalam berbagai industri,
misalnya kertas (Caprita et al., 2021), tekstil
(Franzo, 2022), farmasi (Arca et al., 2018),
kosmetik (Ullah et al, 2016), bioenergi

Masyarakat Pengolahan Hasil Perikanan Indonesia

(Khoo et al.,2019) hingga makanan (He et
al., 2020). Rerata kandungan selulosa rumput
laut berdasarkan klasifikasi yakni Phaeophyta
(alga cokelat) 2,2-10,2% (Siddhanta et al,
2011), Rhodophyta (alga merah) 1,4-17,2%
(Siddhanta et al., 2013; Chen et al., 2016), dan
Chlorophyta (alga hijau) 1,5-21,6% (Siddhanta
et al., 2011; Xiang et al., 2016).

Rumput  laut  sebagai  sumber
selulosa memiliki kandungan lignin yang
rendah dibandingkan tumbuhan terestrial,
sehingga mudah diekstraksi dan berpotensi
menghasilkan fraksi selulosa murni (Salem &
Ismail, 2022). Rumput laut termasuk biomassa
penghasil selulosa yang dapat tumbuh dengan
cepat, tidak membutuhkan penyesuaian
lahan, pemupukan hingga penggunaan
pestisida seperti pada tumbuhan terestrial.
Selulosa yang diekstraksi dari rumput laut
lebih didominasi oleh fraksi alomorf a (a
selulosa), dibandingkan alomorf B (B selulosa)
(Siddhanta et al., 2009). Fraksi a selulosa
merupakan salah satu dari tiga jenis klasifikasi
selulosa yang memiliki tingkat polimerisasi
dan stabilitas tinggi (Chowdhury et al., 2021).
Selulosa rumput laut memiliki beberapa
keunggulan di antaranya sifat mekanis yang
tinggi, hidrofilik dan higroskopis, serta
mampu terdegradasi secara biologis (Baghel
et al, 2021).

Ekstraksi selulosa meliputi beberapa
metode di antaranya mekanik (high pressure
homogenizer, penggilingan, ultrasonikasi)
(Nechyporchuk et al, 2016), enzimatik
(Squinca et al., 2022), dan kimia (hidrolisis
asam, karboksimetilasi, oksidasi TEMPO,
oksidasi  periodat-klorit)  (Abdel-Halim,
2014). Hidrolisis asam-basa yang diakselerasi
hidrotermal ~merupakan metode yang
paling umum digunakan dalam esktraksi
selulosa (Hafid et al., 2021). Metode tersebut
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menghasilkan selulosa dengan kristalinitas
tinggi (Lamo et al, 2024), waktu ekstraksi
efisien dan mudah diaplikasikan (Amezcua-
Allierietal., 2017), relatif murah dibandingkan
metode mekanik dan enzimatik (Magalhaes
et al, 2023). Penggunaan senyawa basa
(alkali) dalam ekstraksi selulosa bertujuan
mendeformasi ikatan O-H pada dinding sel
dengan cara mengionisasi gugus hidroksil (Ng
et al., 2015). Hal ini menyebabkan pemisahan
interfibrilar dari serat selulosa (delignifikasi).
Depolimerisasi menggunakan senyawa asam
(H,SO, dan HCI) juga bertujuan memutuskan
ikatan glikosida selulosa dan berdampak pada
tingginya kristalinitas selulosa (Wulandari et
al., 2016).

Ekstraksi selulosa dari rumput laut
Chaetomorpha sp. dengan metode asam-
basa menggunakan HCl 0,1 N dan NaOH
1% pada suhu 60°C menghasilkan derivat
selulosa 35% (Freile-Pelegrin et al., 2020).
Kombinasi HCI 5% dan NaOH 0,5 M yang
dihidroekstraksi pada suhu 60°C selama
3 jam menghasilkan «-selulosa 18,5% dan
B-selulosa 0,8% (Siddhanta et al., 2013).
Selulosa yang dihasilkan dengan metode
tersebut belum memenuhi standar mutu
selulosa yang mensyaratkan kemurnian >50%
dan kristalinitas >40% (BSN, 1991). Optimasi
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hidrolisis selulosa dengan metode asam-basa
ditentukan oleh konsentrasi pelarut, suhu,
rasio, dan waktu ekstraksi (Brahma & Ray,
2024). Oleh sebab itu, penelitian ini bertujuan
untuk menentukan perlakuan suhu ekstraksi
selulosa terbaik pada rumput laut C. crassa

berdasarkan kandungan selulosa, karakteristik
fisik, dan difraksi.

BAHAN DAN METODE
Ekstraksi Selulosa

Metode ekstraksi selulosa mengacu
penelitian Bhutiya et al. (2020) yang
dimodifikasi pada perlakuan suhu ekstraksi
(Figure 1). C. crassa dikoleksi dari pesisir
pantai Benda (10°11'54.8”S 120°43’24.4”E),
Desa Kaliuda, Kecamatan Pahunga Lodu,
Kabupaten Sumba Timur, Provinsi Nusa
Tenggara Timur, Indonesia. Rumput laut
C. crassa dalam kondisi segar dicuci bersih
menggunakan air tawar, dikeringkan
dengan sinar matahari selama 3 hari hingga
mengering dengan rerata kadar air 38% lalu
diekstraksi. Tahapan awal ekstraksi selulosa
ialah depigmentasi menggunakan natrium
klorit (NaClOZ) 0,5% selama 6 jam, rasio
pelarut dan sampel 1:4 (b/v). C. crassa yang
telah didepigmentasi dicuci menggunakan
akuades hingga pH berkisar 5,5-7,5, dan

oy I\ /|
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T

Temperature extraction 60°C, T0°C, 30°C

Figure 1 Cellulose extraction process from C. crassa seaweed; (a) fresh, (b) dried, (c) depigmentation;

(d) biomass after depigmentation,
depolymerization; (h) cellulose biomass

(e) delignification;

(f) hydroextraction; (g)

Gambar 1 Ekstraksi selulosa dari rumput laut C. crassa; (a) segar, (b) kering; (c) depigmentasi;

(d) biomassa setelah depigmentasi;
depolimerisasi; (h) biomassa selulosa
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dilanjutkan  delignifikasi ~ menggunakan
NaOH 0,5 M 1:3 (b/v) selama 12 jam dengan
perlakuan suhu ekstraksi 60, 70, dan 80°C.
Biomassa C. crassa yang telah didelignifikasi,
dicuci menggunakan akuades hingga pH
mencapai 7,0-8,5, selanjutnya depolimerisasi
menggunakan HCI 5% 1:5 (b/v) pada suhu
80°C. Biomassa C. crassa dicuci menggunakan
akuades hingga pH mencapai 5,5-7,0,
dikeringkan pada suhu 60°C selama 10 jam
dan dihasilkan biomassa selulosa kering.
Biomassa tersebut lalu dianalisis derajat
kristalinitas, kepadatan dan densitas, indeks
flowabilitas, porositas, kandungan selulosa,
lignin dan hemiselulosa.

Analisis Kristalinitas

Struktur kristalinitas selulosa dianalisis
menggunakan instrumen X-Ray Diffraction
(XRD) (Emma-GBC®, Australia). Sampel
selulosa 1 mg dimasukkan ke dalam holder
XRD dan ditekan menggunakan kaca objek.
Sampel selulosa selanjutnya dipindai dari
sudut 5-40°2q menggunakan sinar X-Ray
anoda Cu yang dioperasikan pada 40 kV
dan 40 mA yang dikombinasikan dengan
filter Ni untuk menghasilkan radiasi Cu-
Ka monokromatik (= 1,5406 A). Data
hasil tembakan sinar X-Ray berbentuk
difraktogram yang terbaca secara visual pada
komputer, selanjutnya disesuaikan dengan
Database International Centre for Diffraction
Data (ICDD) untuk menentukan fasa amorf
dan kristalinitas. Derajat kristalinitas selulosa
dihitung menggunakan metode Monshi et al.
(2012) yaitu:

Ae
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1, —1
Indeks kristalinitas (%) = 100x —*—*—
200

Keterangan:

Nilai 1200 = intensitas maksimum difraksi kisi
puncak utama (200) (18°-25° dari
20 untuk selulosa I, dan >25°
untuk selulosa II)

Nilai lam = intensitas difraksi yang dikaitkan
dengan selulosa amorf (11°-15°)

Sebaran data difraksi yang diperoleh
dengan instrumen X-Ray Diffraction (XRD)
dilanjutkan pada analisis fase amorf dan
kristalinitas ~ menggunakan  persamaan
Gaussian  (Figure 2). Perhitungan fase
amorf dan kristalinitas melalui tahapan
deconvolution hingga mencapai koefisien
determinasi (R-Square > 0,95) (Park et al,
2010; Maradesa et al., 2022).

Ukuran kristalin selulosa diestimasi
menggunakan persamaan Scherrer (Monshi
et al, 2012). Adapun model persamaannya
sebagai berikut:

K,
L (nm) = B.cos®

Keterangan:

K = konstanta (0,94) yang digunakan untuk
mengukur bentuk kristalit

A = panjang gelombang sinar-X (XRD) dalam
nanometer (nm) yakni 1.54060 A

B = lebar puncak difraksi pada setengah
tinggi maksimum

0 = bilangan sudut difaksi yang terdeteksi

(x..v,.)

A=
base: y,=0

center: x,=0
FWHM: w=4
area A=10

¥ =y Al sart(P1(4%In(2))))

Area

-

Figure 2 Gaussian equation

Gambar 2 Persamaan Gaussian
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Kerapatan (Bulk Density) dan
Densitas Kamba (Tap Density)

Selulosa  ditimbang 25 g dan
dimasukkan dalam picnometer berkapasitas
100 mL, lalu diukur kepadatan awalnya (V).
Picnometer yang telah berisi sampel lalu
ditempatkan pada ketinggian 2,5 cm dari
permukaan lalu dijatuhkan hingga terjadi
perubahan kepadatan. Proses ini dilakukan
berulang hingga volume kepadatannya
konstan, lalu dicatat (V). Kepadatan dan
densitas selulosa dihitung menggunakan
medote Azubuike et al. (2012), yaitu:

w
Kerapatan (g/cm’) =V

\4
Densitas kamba (g/cm’®) =—=7

Keterangan:

W = berat awal selulosa (g)

V0 = volume awal selulosa dalam picnometer
(g)

V1 = densitas akhir selulosa saat dijatuhkan
dari ketinggian 2,3 cm (g)

Indeks Flowabilitas

Indeks flowabilitas dapat diukur
dengan metode Indeks Compressibility (Carr
Index) dan Hausner Ratio. Nilai Carr indeks
dan Hausner rasio didasarkan pada nilai
kerapatan dan densitas. Indeks flowabiltas
dihitung menggunakan medote Azubuike et
al. (2012), yaitu:

S . Densitas - Kerapatan
Carr’s index (%) =

Densitas

x 100

Kerapatan (g/cm?®)
Densitas (g/cm?)

Hausner Ratio (g/cm®) =

Porositas

Analisis porositas dilakukan
berdasarkan pada nilai densitas selulosa
dan densitas absolut. Porositas dihitung
menggunakan medote Azubuike et al. (2012),
yaitu:
Densitas kamba selulosa (g/cm?)

Densitas absolut (g/cm?)

Selulosa,

Porositas =

Analisis
Hemiselulosa
Selulosa ditimbang 1 g (A) dicampur
akuades 150 mL dan dipanaskan pada suhu
100°C selama 1 jam lalu disaring untuk
menghasilkan padatan (pelet). Padatan
selanjutnya dikeringkan hingga beratnya

Lignin,
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konstan (B). Padatan kering yang lalu
ditambahkan 150 mL H,SSO, I N, dipanaskan
pada suhu 100°C selama 1 jam. Padatan
selanjutnya disaring, dicuci dengan akuades
dan dikeringkan (C). Padatan yang dihasilkan
ditambahkan 10 mL H,SO, pekat dan direfluks
1 jam. Padatan yang telah direfluks, dicuci
menggunakan akuades steril dan dikeringkan.
Pengeringan dilakukan hingga beratnya
konstan (D), kemudian dilakukan pengabuan
dan ditimbang berat akhir (E). Kadar selulosa,
lignin dan hemiselulosa dihitung dengan
persamaan berikut (Garcia-Maraver et al.,
2013):

Selulosa (%) =—3— x 100

. D—E

Lignin (%) =—3— x 100
Hemiselulosa (%) = X x 100

Analisis Data

Data yang diperoleh dari pengujian
derajat  kristalinitas  dianalisis  secara
deskripstif dan dilakukan perbandingan
dengan pustaka primer. Data hasil pengujian
karakteristik selulosa (kerapatan, densitas
kamba, indeks flowbilitas, porositas, selulosa,
lignin, hemiselulosa) dihitung rataan nilai
(w), standar deviasi (Ax), dan dianalisis
ragam ANOVA (rancangan acak lengkap)
satu arah hingga uji beda (Duncan a 0,05)
jika terdapat pengaruh nyata pada ragam
ANOVA. Pemrosesan data yang diperoleh
dalam penelitian ini menggunakan piranti
lunak OriginPro® versi 2024 (OriginLab
Corporation, Northampton, MA, AS).

HASIL DAN PEMBAHASAN
Komposisi Polimer

Tiga tahapan utama saat ekstraksi
selulosa yakni depigmentasi, delignifikasi
dan depolimerisasi. Faktor yang berpengaruh
pada tahapan tersebut ialah suhu. Suhu dapat
meningkatkan kinetika ekstraksi terutama
pada fase endotermik anhidroselulosa, yakni
suhu ekstraksi < 280°C (Solhi et al, 2023).
Komposisi polimer yang diekstraksi dari
rumput laut C. crassa dapat dilihat pada Table
1.
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Table 1 Polymer content of C. crassa seaweed extracted at different temperatures

Tabel 1 Kandungan polimer rumput laut C. crassa diekstraksi pada suhu berbeda

Polymer Extraction temperature (°C) SNI
composition (%) 60 70 80 06-2115-1991
Cellulose 55.87+1.83® 74.17+1.40° 46.55+0.96° > 60
Hemicellulose 10.10+£0.30°  5.58+0.35*  7.31+0.27° -*)
Lignin 0.38+0.17°  0.19+0.05*  0.52+0.38° )

Numbers in the same row with different superscript letters indicate a significant difference at the

a = 0.05 level; (*) not specified in the standard)

Rerata kandungan polimer yang
diektraksidarirumputlautC. crassadidominasi
oleh selulosa 46,55-74,17%, hemiselulosa
5,58-10,10%, dan lignin 0,19-0,52%. Analisis
variansi (ANOVA) menunjukkan perlakuan
suhu ekstraksi 60°C, 70°C dan 80°C
berpengaruh signifikan (p<0,05) terhadap
kandungan selulosa, hemiselulosa dan lignin
(Table 1). Hal ini menunjukkan bahwa suhu
ekstraksi mampu mendeformasi struktur
polimer biomassa rumput laut C. crassa. Hal
ini konsisten dengan penelitian sebelumnya
yang dilaporkan oleh Sartika & Firmansyah
(2022) suhu ekstraksi 50°C-90°C memberikan
pengaruh  signifikan (p<0,05) terhadap
persentase kandungan polimer (selulosa,
hemiselulosa, lignin) yang diekstraksi dari
tongkol jagung. Deformasi struktur polimer
biomassa tersebut merupakan implikasi
reaksi NaOH 0,5 M (delignifikasi) dan
tekanan temperatur melalui perlakuan suhu
ekstraksi yang signifikan dalam memutuskan
ikatan f-(1,4)-glikosidik pada rantai karbon
polimer hingga menjadi derivat polimer
seperti selulosa, lignin dan hemiselulosa.
Uji lanjut Duncan, menunjukkan perlakuan
suhu ekstraksi 60°C, 70°C dan 80°C,
masing-masing memiliki perbedaan nyata
(p<0,05). Perbedaan tersebut didasarkan
pada komposisi biomassa akhir (selulosa,
hemiselulosa, lignin) yang dihasilkan. Hasil
ini konsisten dengan penelitian sebelumnya
oleh Sayanjali & Howel (2024) vyang
menemukan perbedaan serupa, namun dalam
konteks selulosa yang dihasilkan dari batang
brokoli. Optimasi ekstraksi selulosa dari
rumput laut C. crassa hanya diperoleh pada
perlakuan 70°C dengan rerata kandungan
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selulosanya memenuhi SNI 06-2115-1991,
yakni 74,17% (=260%) (BSN, 1991). Penelitian
komposisi polimer selulosa dari rumput laut
Chaetomorpha sp. telah dilaporkan. Freile-
Pelegrin et al. (2020) melakukan ekstraksi
selulosa C. crassa pada suhu 60°C dengan
NaOH 1% dan HCI 0,1 N dan menghasilkan
selulosa sebesar 35%. Kombinasi NaOH 0,5
M dan HCI 5% yang hidroekstraksi pada suhu
60°C selama 3 jam menghasilkan a-cellulose
18,5% dan p-cellulose 0,8% (Siddhanta et
al., 2013). Peningkatan suhu ekstraksi 60°C
hingga 70°C, komposisi biopolimer (selulosa)
yang dihasilkan meningkat yakni 55,87-
74,17%. Sebaliknya, perlakuan suhu ekstraksi
80°C terjadi penurunan kandungan selulosa
yakni 46,55%. Suhu ekstraksi yang melebihi
titik transisi gelasi menghasilkan kandungan
selulosa yang cenderung menurun hingga
menjadi far (Shen et al.,, 2013). Hal ini yang
menyebabkan perlakuan suhu ekstraksi 80°C
memiliki kandungan selulosa lebih rendah
yakni 46,55% dibandingkan perlakuan suhu
60°C (55,87%) dan 70°C (74,17%). Namun,
perlu diketahui dalam penelitian ini belum
dilakukan pengujian thermogravimetric untuk
mengetahui secara pasti titik suhu transisi
(onset °C, midpoint °C, inflection poin °C)
selulosa yang dihasilkan.

Penurunan kandungan selulosa seiring
peningkatan suhu ekstraksi juga dilaporkan
oleh Sikora et al. (2022) selulosa berbahan
ampas kopi memiliki suhu optimum 160°C
dengan rerata rendemen selulosa 32,69%,
dibandingkan suhu 180°C yang hanya
mencapai  28,80%. Suhu transisi gelasi
selulosa secara teoritis berada pada kisaran
suhu 200°C (Park et al., 2010). Suhu transisi
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gelasi tersebut dapat bergantung pada bahan
baku dan metode ekstraksi yang dilakukan
(Chopra, 2022).

Karakteristik Fisik Selulosa

Pencirian  karakteristik  selulosa
bertujuan menyesuaikan kebutuhan selulosa
dalam berbagai industri (kosmetik, obat-
obatan, dan makanan). Karakteristik fisik
selulosa yang berkualitas baik memiliki
indeks kerapatan, densitas, flowabilitas, dan
porositas rendah, serta memiliki kristalinitas
tinggi (Azubuike et al., 2012). Karakteristik
fisik selulosa C. crassa dapat dilihat pada
Table 2. Hasil analisis variansi (ANOVA)
menunjukkan suhu ekstraksi 60, 70, dan 80°C
berpengaruh signifikan (p<0,05) terhadap
bulk density, tap density, flowability index,
porosity, crystallinity selulosa yang diekstraksi
dari rumput laut C. crassa.

Perbedaan perlakuan suhu ekstraksi
berpengaruh terhadap bulk density selulosa
C. crassa. Perlakuan suhu ekstraksi 60°C
berbeda nyata (p<0,05) dengan suhu ekstraksi
80°C, namun tidak berbeda nyata keduanya
untuk suhu ekstraksi 70°C. Kerapatan (bulk
density) selulosa C. crassa berkisar antara
0,18-0,53 g/cm’ dengan rerata kepadatan
cenderung menurun seiring peningkatan
suhu ekstraksi (Table 2). Penurunan kepadatan
selulosa diduga akibat reaksi NaOH dan
perlakuan suhu ekstraksi yang menyebabkan

This work is licensed under CC BY 4.0.

melemahnya ikatan hidrogen intermolekul
pada rantai glikosidik. Reaksi tersebut mampu
mendegradasi kepadatan selulosa (Tasnim et
al., 2023). Hal ini selaras dengan penelitian
Do & Nguyen (2018) yang melaporkan
seiring peningkatan suhu ekstraksi (120-
160°C), bulk density selulosa gom Arab yang
dihasilkan cenderung menurun yakni 0,49-
0,41 g/mL. Hal ini juga diperkuat oleh Rana
et al. (2022) menyatakan bahwa reaksi asam-
basa berpengaruh terhadap laju degradasi
bobot massa hingga penurunan kepadatan
selulosa. Semakin rendah kepadatan selulosa
maka semakin baik laju alir selulosa saat
dimanfaatkan sebagai eksipien (Chaerunisaa
et al., 2019) maupun formulasi selulosa dalam
berbagai sediaan (Dubey et al., 2018).
Perbedaan perlakuan suhu ekstraksi
berpengaruh terhadap tap density selulosa C.
crassa. Perlakuan suhu ekstraksi 70°C berbeda
nyata (p<0,05) dengan suhu ekstraksi 80°C,
namun tidak berbeda nyata keduanya untuk
suhu ekstraksi 60°C. Nilai tap density terendah
pada perlakuan suhu ekstraksi 80°C dan
tertinggi suhu ekstraksi 70°C. Rerata densitas
kamba (tap density) selulosa C. crassa yakni
0,23-0,29 g/cm’, lebih rendah dibandingkan
kepadatan selulosa teoritis yang berkisar 1,42-
1,67 g/cm® (Daicho et al., 2019). Perbedaan
nilai densitas kamba selulosa diduga akibat
proses delignifikasi dan depolimerisasi
dalam kondisi asam-basa yang menyebabkan
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Table 2 Physical characteristics of cellulose extracted from C. crassa seaweed
Tabel 2 Karakteristik fisik selulosa yang diekstraksi dari rumput laut C. crassa

Physical Extraction temperature
characteristics of
cellulose 60°C 70°C 80°C GSMC! cc
Bulk density (g/cm®)  0.53+0.58° 0.21+0.06% 0.18+0.04° 0.25 0.35
Tap density (g/cm?) 0.26+0.03®®  0.29+0.04° 0.23+0.05* 0.32 0.42
Flowability index
Carr’s index (%) 39.44+2,94°>  35.11+1.34% 32.77+4.06° 21.80 16.67
Husner ratio (%) 3.09+0.22° 2.48+0.61% 1.97+0.50° 1.28 1.20
Porosity (%) 1.1940.44®  1.27+0.19® 0.85%£0.71* 0.80 0.74
Crystallinity (%) 52.10 64.13 55.20 67 78

Values with different superscript letters on the same row indicate there is a significant difference (p<0.05);
'Groundnut Shell Microcrystalline Cellulose (GSMC) and Commercial Cellulose (Azubuike et al., 2012).
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pemutusan ikatan glikosidik dan berpengaruh
pada pembentukan partikel selulosa. Hal ini
sejalan dengan penelitian sebelumnya oleh
Putra et al. (2015) yang melaporkan bahwa
kondisi alkali (NaOH 5-15%) berpengaruh
nyata terhadap ukuran densitas kamba
selulosa (0,15-0,18 g/mL) yang diekstraksi
dari jerami padi. Nwachukwu & Ofoefule
(2020) melaporkan bahwa penggunaan
suhu yang cukup tinggi juga berdampak
terhadap rendahnya tap density selulosa yang
dihasilkan. Densitas kamba selulosa memiliki
korelasi positif terhadap ukuran partikel
selulosa, apabila semakin kecil ukuran dan
keseragaman partikel, maka tap density
selulosa cenderung rendah. Selulosa dengan
sifat flowabilitas, dan kompabilitas yang tinggi
umumnya memiliki tap densitas yang rendah
(Nofrerias et al., 2019).

Perbedaan perlakuan suhu ekstraksi
berpengaruh terhadap carrs index dan
husner ratio selulosa C. crassa. Perlakuan
suhu ekstraksi 60°C berbeda nyata (p<0,05)
dengan suhu ekstraksi 80°C, namun tidak
berbeda nyata keduanya untuk suhu ekstraksi
70°C. Nilai carrs index dan husner ratio
terendah pada perlakuan suhu ekstraksi 80°C
dan tertinggi suhu ekstraksi 60°C. Indeks
flowabilitas merupakan varibel yang dapat
memperkirakan kestabilan selulosa saat
diformulasi dalam berbagai sediaan farmasi,
kosmetik hingga makanan (Goyal et al,
2015). Delignifikasi menggunakan senyawa
alkali (NaOH 0,5 M) dapat meningkatkan sifat
hidrofilisasi yang kemudian menyebabkan
pembengkakan struktur selulosa hingga
mudah didegradasi dengan tekanan suhu
ekstraksi. Hal tersebut ini dapat dilihat pada
rerata indeks flowabilitas selulosa C. crassa
cenderung menurun seiring peningkatan
suhu ekstraksi. Penurunan indeks flowabilitas
tersebut diduga disebabkan oleh terputusnya
ikatan polimer akibat reaksi asam-basa.
Perlakuan suhu Dberkontribusi terhadap
pergerakan polimer (brownian motion) yang
menyebabkan depolimerisasi.

Rerata nilai Carr’s index dan Hausner
ratio selulosa berkisar antara 32,77-39,44%
dan 1,97-3,09%, lebih tinggi dibandingkan
selulosa komersial (Avicel®). Rerata indeks
flowabilitas yang diperoleh dalam penelitian
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ini belum memenuhi kriteria Carrs index
dan Hausner ratio yang baik sebagai salah
satu syarat bahan penolong dalam sediaan
formulasi. Saker et al. (2019) menyatakan
nilai Carr’s index dan Hausner ratio yang baik
yakni <20% dan 1,00-1,25%. Material serbuk
(powder) dengan rerata nilai Carrs index
dan Hausner ratio yang tinggi maka material
tersebut semakin kohesif dan menghambat
laju alir (Turchiuli et al., 2005).

Perbedaan perlakuan suhu ekstraksi
tidak berpengaruh terhadap persentase
porositas selulosa C. crassa. Perlakuan suhu
ekstraksi 60, 70, dan 80°C tidak berbeda
nyata (p<0,05). Rerata persentase porositas
selulosa C. crassa (Table 2) berkisar antara
0,85-1,19%, lebih tinggi dibandingkan
porositas selulosa komersial Aviciel*. Semakin
tinggi suhu ekstraksi cenderung semakin
menurunkan persentase poroistas. Wei et al.
(2018) melaporkan penggunaan suhu 75-
150°C dapat memutuskan ikatan hidrogen
intramolekul selulosa dan bertanggungjawab
terhadap penurunan porositas dan kelarutan
biomassa. Penurunan porositas selulosa
diduga akibat reaksi dekarbonisasi polimer
atau dekomposisi bahan organik yang
ditandai dengan pembentukan pori. Hal
ini mengindikasikan bahwa suhu ekstraksi
tidak hanya berpengaruh terhadap proses
deliginifikasi polimer (Table 1), namun
berpengaruh terhadap sifat fisik (porositas).
Shen et al. (2013) menyatakan bahwa suhu
ekstraksi menyebabkan dekomposisi material
organik yang ditandai dengan pelepasan
karbon dioksida (CO?) bersama uap air (H,0)
hingga terbentuk porositas selulosa. Selulosa
dalam bentuk kering (powder) juga mudah
menyerap CO?bebas darilingkungan ambient.
Ukuran porositas selulosa bergantung pada
pemanfaatannya, selulosa dengan porositas
rendah umumnya baik dimanfaatkan sebagai
bahan penolong dalam sediaan padat
kering, yaitu tablet (Azubuike et al, 2012),
sedangkan selulosa dengan porositas tinggi
dibutuhkan sebagai bahan penolong dalam
sintesis material implan medis berpori hingga
membran (Tialiou et al., 2023).

Struktur selulosa umumnya tersusun
atas atom yang terkonfigurasi dan membentuk
fasa amorf dan kristalin. Kristalinitas
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dideskripsikan sebagai struktur penyusun
atom selulosa yang tersusun secara teratur
dan membentuk struktur tiga dimensi (3D).
Amorf memiliki struktur atom yang acak
dan tidak teratur (Henggu et al., 2019).
Rerata persentase kristalinitas  selulosa
berkisar antara 52,10-64,13%, lebih rendah
dibandingkan persentase kristalinitas selulosa
komersial (Table 2). Rerata Kkristalinitas
selulosa C. crassa tertinggi pada perlakuan
suhu ekstraksi 70°C yang mencapai 64,13%,
perlakuan suhu ekstraksi 80°C 55,20% dan
sebaliknya terendah pada perlakuan suhu 60°C
yakni 52,10%. Rerata kristalinitas selulosa
yang diperoleh dalam penelitian ini lebih
tinggi dibandingkan persentase kristalinitas
selulosa yang diekstraksi dari rumput laut
hijau Lentilifera sp. dengan perlakuan suhu
ekstraksi 80°C yang hanya mencapai 32%
(Mentari et al, 2023). Penggunaan suhu
ekstraksi  60°C dan 70°C menunjukkan
persentase kristalinitas selulosa mengalami
peningkatan, namun pada perlakuan suhu
ekstraksi 80°C kristalinitas menurun. Hal ini
disebabkan oleh pembengkakan berlebihan
pada struktur selulosa hingga berdampak
terhadap penurunan kandungan selulosa
(Table 1) dan diduga berkontribusi terhadap
penurunan persentase kritalinitas selulosa.
Penurunan fasa kristalinitas selulosa juga
dapat dapat diamati pada difaktogram XRD
(Figure 3) pada sudut 34° dengan rerata d
value terendah yakni 2.58893 A (Table 3).
Kuthi & Badri (2014) menyatakan bahwa
suhu ekstraksi tidak hanya berperan sebagai
katalis dalam proses delignifikasi, namun juga
mengakibatkan pembengkakan berlebihan
pada struktur selulosa hingga mengalami
kelarutan dan menurunkan indeks kritalinitas.

Difaktogram Selulosa
Selulosa terbagi atas dua fase
berdasarkan strukturnya yakni amorf dan

kristalinitas. Kedua fasa tersebut dapat
memengaruhi sifat fisik selulosa, yaitu
kelarutan dan kekuatan mekanis (Ruel

et al, 2012). Hasil XRD yang dianalisis
menggunakan persamaan Gaussian (Figure
1) menunjukkan secara umum selulosa yang
dihasilkan dengan perlakuan suhu ekstraksi
60°C, 70°C, dan 80°C memiliki fasa amorf
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yang terdeteksi pada wilayah difraksi (20)
11°-15°. Data difraksi menunjukkan fasa
kristalinitas teridentifikasi pada wilayah
difraksi (20) 21,40°-34,64° (suhu ektraksi
60°C), 21,47°-67,56° (suhu ektraksi 70°C),
dan 20,89°-42,44° (suhu ektraksi 80°C). Hasil
difraksi dapat dilihat pada Table 3.

Karimi &  Taherzadeh  (2016)
menyatakan bahwa secara umum struktur
kristalinitas selulosa terbagi atas 4 yakni
selulosa tipe I, II, III dan IV. Hasil penelitian
menunjukkan selulosa yang dihasilkan dari
proses ekstraksi rumput laut C. crassa yakni
selulosa tipe I (18°-25°) dan II (>25°) sesuai
dengan Figure 2. Selulosa tipe I merupakan
struktur kristal selulosa yang terbentuk secara
alami dari dua sub-polimorf yakni selulosa
tipe a (struktur triklinik rantai tunggal) dan
selulosa  (struktur monoklinik dua rantai).
Komposisi kedua sub-polimorf tersebut
bergantung dari sumber selulosa. Santmarti
& Lee (2018) menyatakan bahwa selulosa
tipe I diproduksi oleh mikroba, sedangkan
selulosa I, paling melimpah ditemukan
pada tumbuhan tingkat tinggi. Selulosa tipe
II, disebut selulosa yang diregenerasi atau
dihasilkan dari proses ekstraksi (maserasi)
yang menggunakan reaksi asam-basa secara
kimia (Karimi & Taherzadeh, 2016). Selulosa
tipe II memiliki stuktur atom yang tidak
paralel namun sifat termodnamika lebih stabil
dibandingkan selulosa tipe I (Chundawat
et al., 2011). Berdasarkan sebaran difraksi
selulosa tipe I hanya mencapai 27,34%
sedangkan selulosa tipe II yakni 72,66%. Hal
ini menunjukkan ektraksi selulosa secara
kimiawi yang dikombinasi dengan tekanan
suhu cukup efektif mengkonversi polimer
rumput laut menjadi derivat selulosa.

Semakin tinggi nilai d-value (A)
berpengaruh terhadap peningkatan
kristalinitas dan semakin dekat jarak antara
atom (interplanar distances) selulosa (Salem et
al., 2023). Rerata d-value (A) difraksi selulosa
tipe I (18°-25°) pada perlakuan suhu ekstraksi
60°Cyakni4.04826 A dan selulosa tipe IT (>25°)
hanya mencapai 2.96881 A. Rerata d-value (A)
(suhu ekstraksi 70°C) yakni 4.13474 A (tipe I)
dan 2.84189 A (tipe II). Suhu ekstraksi 80°C
menmiliki rerata d-value (A) 4.02986 A (tipe I)
dan 2.75533 A (tipe II). Tingginya rerata nilai
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Figure 3 Diffractogram of cellulose extracted from C. crassa seaweed
Gambar 3 Difaktogram selulosa yang diekstraksi dari rumput laut C. crassa

d-value (A) pada perlakuan suhu ekstraksi
70°C memiliki korelasi terhadap derajat
kristalinitas selulosa yang cukup tinggi, yakni
64,13% (Table 1). Ukuran kristalit merupakan
gambaran dimensi yang membentuk struktur
kristalinitas selulosa. Rerata ukuran kristalit
menunjukkan perlakuan suhu ekstraksi 60°C
yakni 1748,40 nm, suhu ekstraksi 70°C 848,97
nm, dan suhu ekstraksi 80°C 766,91 nm.
Rerata ukuran kristalit selulosa yang
dihasilkan menunjukkan penurunan seiring
kenaikan suhu ekstraksi. Hal ini disebabkan
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oleh suhu ekstraksi yang meningkatkan
kinetika molekul sehingga memecah ikatan
antara selulosa dan komponen lainnya. Setelah
melewati proses ekstraksi, atom-atom akan
saling berkaitan dan membentuk dimensi
kristalinit selulosa. Dimensi kristalinit tersebut
berkontribusi terhadap derajat kristalinitas
selulosa. Ukuran kristalit selulosa berkaitan
dengan kristalinitas selulosa, semakin tinggi
ukuran kristalinit, derajat kristalinitas selulosa
cenderung rendah. Sebaliknya, rendahnya
ukuran kristalit maka derajat kristalinitas
selulosa semakin tinggi (Monshi et al., 2012).
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Table 3 Diffraction of cellulose extracted from C. crassa seaweed

Tabel 3 Difraksi selulosa yang diekstraksi dari dari rumput laut C. crassa

Relative Full width athalf ~ Crystalline

Index  Angle (*) ~ d-Value (4) intensity (%) maximum (FWHM)  size (nm)

Extraction temperature 60°C

1 21.40 4.14706 100 0.050 1688.38
2 22.49 3.94945 94.7 0.050 1704.49
3 26.53 3.35696 8.0 0.053 1617.69
4 2.96267 7.2 0.050 1737.42
5 34.64 2.58681 20.8 0.050 1996.04

Extraction temperature 70°C

1 21.47 4.13474 100 0.100 844.09

2 26.58 3.35068 10.7 0.100 845.65

3 29.34 3.04117 8.7 0.103 827.34

4 34.59 2.59041 23.3 0.100 858.97

5 67.56 2.38531 5.4 0.100 868.83

Extraction temperature 70°C

1 20.89 4.24751 61.5 0.100 843.39

2 21.52 4.12573 96.9 0.100 844.26

3 21.94 4.04799 100 0.100 844.85

4 22.38 3.96909 89.7 0.100 845.49

5 23.65 3.75900 37.5 0.100 847.40

6 26.57 3.35204 17.3 0.122 698.55

7 27.74 3.21257 12.3 0.266 321.18

8 29.60 3.01543 12.9 0.100 857.89

9 34.61 2.58893 20.5 0.100 868.76

10 35.46 2.52886 19.2 0.100 870.80

11 36.47 2.46158 16.3 0.173 504.79

12 42.44 2.12791 6.4 0.104 855.56
KESIMPULAN atas tipe I dan II dengan sebaran difraksi
Suhu ekstraksi memberikan pengaruh mencapai 27,34% dan 72,66%. Perlakuan
terhadap kandungan selulosa, hemiselulosa, terbaik dalam penelitian yakni suhu ekstraksi
dan lignin serta karakteristik fisik yang 70°C dengan kandungan selulosa mencapai

diekstraksi dari rumput laut C. crassa. Selulosa 74,17% dan kristalinitas 64,13%.
yang teridentifikasi dalam penelitian ini terdiri
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