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PENGARUH ASAM NITRIT TERHADAP SINTESIS LIGNIN 

DARI TANDAN KOSONG KELAPA SAWIT SEBAGAI BAHAN 

DASAR SURFAKTAN LIGNOSULFONAT 

 

ROKHAYAH 

173210281 

ABSTRAK 

Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS) adalah limbah dari pabrik kelapa 

sawit yang pemanfaatannya masih terbatas. Selain itu TKKS juga merupakan 

limbah yang ketersediaannya sangat melimpah karena banyaknya pabrik kelapa 

sawit di Indonesia. Dalam industri minyak bumi TKKS dapat dimanfaatkan 

untuk pembuatan surfaktan. Penggunaan surfaktan TKKS ini sangat 

menguntungkan karena surfaktan sintesis yang harganya cukup tinggi. Selain itu 

surfaktan dari TKKS ini dapat mengurangi masalah lingkungan yang timbul 

akibat limbah TKKS tersebut. Pembuatan surfaktan dimulai dengan mengolah 

limbah TKKS menjadi lindi hitam untuk diambil ligninnya. Penelitian 

pembuatan lindi hitam limbah TKKS dapat menggunakan berbagai metode salah 

satu yang paling sering digunakan adalah delignifikasi organosolv. Delignifikasi 

organosolv dilakukan dengan natrium hydroxide 10% sebagai katalis dengan 

larutan pemasak etanol dan aquadest dipanaskan pada temperatur 100  C. 

Kemudian untuk pemisahan lignin dari lindi hitam dengan menggunakan 

percampuran dengan asam. Dalam hal ini, peneliti menggunakan asam nitrit. 

Tiga jumlah asam yang digunakan dalam penelitian ini yaitu 10 ml, 13 ml, dan 

15 ml. Lignin yang diperoleh dari lindi hitam tersebut kemudian dilakukan 

pengujian karakteristik melalui uji gugus fungsi FT-IR. Hasil penelitian ini 

adalah didapatkan lindi hitam tanpa filtrat sebanyak 300 ml dengan yield lindi 

hitam sebesar 74%  dan pH 13. Lignin terbanyak dihasilkan dari lindi hitam 

dengan penambahan HNO3 15 ml. Berdasarkan FT-IR hasil terbaik adalah 

sample lignin dengan penambahan HNO3 15 ml dan pH 2 sesuai dengan lignin 

yang telah digunakan sebelumnya. 

 

Kata kunci : Lindi hitam, Delignifikasi,HNO3, Lignin, FT-IR, 
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THE EFFECT OF NITRIC ACID ON THE SYNTHESIS OF 

LIGNIN FROM EMPTY PALM FRUIT BUNCHES AS A BASE 

MATERIAL OF LIGNOSULFONATE SURFACTANTS  

 

ROKHAYAH 

173210281 

ABSTRACT 

Empty Palm Oil Bunches (TKKS) are waste from palm oil mills whose 

utilization is still limited. In addition, EFB is also a waste whose availability is 

very abundant due to the large number of palm oil mills in Indonesia. In the 

petroleum industry, OPEFB can be used for the manufacture of surfactants. The 

use of OPEFB surfactants is very beneficial because of the high price of synthetic 

surfactants. In addition, the surfactant from OPEFB can reduce environmental 

problems that arise due to the OPEFB waste. The manufacture of surfactants 

begins with processing OPEFB waste into black liquor for the lignin to be 

extracted. Research on the manufacture of black liquor from OPEFB waste can 

use various methods, one of the most frequently used is oorgonosolv 

delignification. Organosolv delignification was carried out with 10% sodium 

hydroxide as a catalyst with a cooking solution of ethanol and aquadest heated at 

a temperature of 100 C. Then for the separation of lignin from black liquor by 

using a mixture with acid. In this case, the researchers used nitric acid. Three 

amounts of acid used in this study were 10 ml, 13 ml, and 15 ml. The lignin 

obtained from the black liquor was then tested for characteristics through the FT-

IR functional group test. The result of this research is that 300 ml of black liquor 

without filtrate is obtained with a black liquor yield of 74% and a pH of 13. Most 

lignin is produced from black liquor with the addition of 15 ml of HNO3 and pH 

2. Based on FT-IR the best results are sample lignin with the addition of HNO3 15 

ml and pH 2 according to the lignin that has been used previously. 

 

Keywords : black liquor, delignification, HNO3, lignin, FT-IR, 
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BAB 1  

PENDAHULUAN 

 

1.1 LATAR BELAKANG 

Sebagian besar kawasan Indonesia memiliki perkebunan kelapa sawit. Pulau 

Sumatera dan Kalimantan menduduki posisi sebagai pulau penghasil minyak 

kelapa sawit terbesar di Indonesia. Provinsi Riau salah satunya. Peningkatan 

jumlah pabrik pengolahan kelapa sawit memiliki dampak positif dan negatif. 

Peningkatan dari produksi kelapa sawit tersebut dapat menimbulkan peningkatan 

pada limbah yang dihasilkan dari pengolahannya. (Ardhi et al., 2017) 

Adapun beberapa jenis komposisi kimia dari tandan kosong kelapa sawit 

tersebut adalah selulosa 45,95%, hemiselulosa 22,84%, lignin 16,49%, minyak 

2,41% dan abu 1,23%. Sejak dulu pemanfaatan limbah tandan kosong kelapa 

sawit sebagai sumber kalium setelah proses pembakaran masih sangat terbatas. 

(Adiguna, 2020). Prediksi limbah biomasa perkebunan kelapa sawit tahun 2019- 

2033 di Riau yaitu limbah batang (5.442.332 ton), pelepah (4.572.064 ton), tandan 

kosong (10.260.674 ton), serabut (2.411.365 ton), cangkang (3.127.062 ton). 

Ketersediaan limbah biomassa perkebunan kelapa sawit khususnya TKKS tiap 

tahunnya meningkat. Limbah TKKS memiliki kenaikan yang sangat tinggi 

dibandingkan dengan limbah lainnya. Dilihat dari ketersediaannya, limbah TKKS 

kemunginan besar merupakan sumber energi biomassa alternatif.(Yanti & Lestari, 

2020) 

Biomassa tanaman dianggap sebagai sumber bioenergi dan bahan kimia 

merupakan biomassa terbarukan yang paling melimpah di bumi (Gonzalo et al., 

2016). Ini terutama terdiri dari lignin, selulosa dan hemiselulosa, dengan lignin 

merupakan sepertiga dari bahan yang ditemukan di dinding sel tumbuhan, dan 

dianggap polimer alami paling melimpah kedua di dunia(Brenelli et al., 2016). 

Dibandingkan dengan selulosa, hemiselulosa, dan polimer bio lainnya, 

lignin adalah makromolekul yang sangat rumit, karena strukturnya dan ikatan 

antara berbagai unit berbeda-beda tergantung pada spesies tanaman, jenis 

tanaman, umur, kondisi pertumbuhan dan prosedur isolasi yang digunakan untuk 

ekstraksi. (Singh & Dhepe, 2016). Lignin dapat diklasifikasikan sebagai lignin 



2 

 

 

asli dan lignin teknis. Lignin asli mengacu pada struktur lignin asli dalam 

lignoselulosa tanpa modifikasi apapun. Sebagai polimer alami, lignin asli tidak 

hanya ada di alam. Itu selalu ada sebagai bagian dari lignoselulosa. Jadi, sebagian 

besar lignin yang dipelajari adalah lignin termodifikasi atau lignin teknis, yaitu 

lignin yang diekstraksi dari biomassa atau diambil dari produk samping industri. 

Sejumlah penelitian berfokus pada pengubahan lignin teknis menjadi bahan kimia 

atau produk lain yang memiliki nilai tambah. Sumber utama lignin teknis dari 

industri adalah kraft lignin dan ada beberapa jenis sumber lignin lain seperti 

hidrolisis lignin, organosolv lignin, lignin pirolitik, dll. Komposisi dan berat 

molekul lignin teknis ini berbeda menurut sumber dan metode 

ekstraksinya.(Zevallos Torres et al., 2020). 

Langkah pemisahan lignin dari lindi hitam sendiri terdapat beberapa cara 

salah satunya hidrolisis lignin. Tahapan hidolisis Siapkan bahan yang siap 

dihidrolisis dengan ukuran mesh yang diingikan. Masukkan bahan sebanyak 15 

gram ke dalam gelas kimia. Kemudian ditambahkan larutan asam sulfat dan asam 

klorida masing-masing sebanyak 150 ml dengan suhu 100
o
C selama 2,5-3 jam 

pada konsentrasi asam 5%. Ulangi langkah 2 dan 3 untuk konsentrasi asamyang 

diinginkan. Sekam padi hasil hidrolisis kemudian disaring.(Afdhol et al., 2020) 

Lignin dapat diubah menjadi lignosulfonat yaitu untuk menjadi surfaktan 

EOR. Penggunaan surfaktan untuk EOR bukanlah perkembangan terkini di bidang 

perminyakan. Namun, biaya surfaktan telah menjadi alasan utama penggunaan 

yang terbatas dalam proses EOR. Satu masalah dengan banyak surfaktan adalah 

biaya pembuatan dan bahan bakunya yang tinggi. Di bidang perminyakan, hanya 

sedikit penelitian yang telah dilakukan untuk mempelajari efektivitas 

pengembangan surfaktan berbasis lignin dari bahan limbah dalam penggenangan 

surfaktan.(Ganie & Idris, 2018). SLS muncul sebagai salah satu surfaktan yang 

menjanjikan untuk EOR dan dapat diproduksi dari sumber yang melimpah seperti 

lindi hitam dan tandan kosong kelapa sawit. SLS mungkin memiliki masa depan 

yang menjanjikan dengan formulasi yang tepat dan kompetitif secara ekonomi 

dengan surfaktan lain.(Azis et al., 2017) 

Penelitian ini tentang pengaruh asam dalam sintesis lignin dari tandan 

kosong kelapa sawit. Pembutan lindi hitam dengan cara delignifikasi organosolv 
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menggunakan larutan pemasak etanol-aquadest dan katalis NaOH dan diisolasikan 

dengan cara menambahkan dengan asam nitrat (HNO3) sedikit demi sedikit. 

Identifikasi gugus fungsi kimia dilakukan dengan spektroskopi Fourier 

Transmission Infra-red (FTIR). 

1.2 TUJUAN PENELITIAN 

Tujuan dari Penelitian Tugas Akhir ini yaitu: 

1. Mengetahui Hasil delignifikasi dari limbah tandan kosong kelapa sawit 

2. Mengetahui pengaruh asam dalam pembuatan lignin dari limbah TKKS 

3. Mengetahui karakteristik lignin dengan FT-IR Spectroscopy 

1.3 MANFAAT PENELITIAN 

Manfaat penelitian ini adalah menghasilkan lignin dari limbah  TKKS 

(Tandan Kosong Kelapa Sawit) untuk pembuatan sintesis lignosulfonat . 

1.4 BATASAN MASALAH 

Agar penelitian berjalan sesuai dengan tujuan yang diharapkan peneliti 

maka peneliti tugas akhir membatasi permasalahan mengenai pengaruh asam 

terhadap sintesis lignin tandan kosong kelapa sawit. Pengolahan limbah TKKS 

menggunakan metode Delignifikasi organosolv dengan larutan pemasak etanol-

aquadest dan katalis NaOH kemudian diisolasi dengan asam HNO3. Lignin diuji 

karakterisasi gugus fungsinya dengan FT-IR Spectroscopy. 
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BAB II  

TINJAUAN PUSTAKA 
 

2.1 STATE OF THE ART 

Dalam penelitian ini telah ditinjau beberapa referensi yang membahas 

tentang pengolahan lignin sebelumnya dan juga sebagai bahan acuan untuk 

menghasilkan produk lignin. Dibawah ini merupakan penelitian tentang lignin 

yang pernah dilakukan sebelumnya 

Tabel 2. 1 Table State Of The Art 

No Judul Penelitian Bahan 

Baku 

Metode Hasil 

1.  Extracting Soda 

Lignin Form The 

Black Liquor Of Oil 

Pulm Empty Fruit 

Bunch(Ibrahim & 

Azian, 2005)  

Tandan 

kosong 

kelapa 

sawit 

Taguchi 

Method 

Faktor ph tidak 

terbukti signifikan 

dalam ektraksi 

lignin. Dan lindi 

hitam harus 

disimpan dalam 

kondisi dingin ( 5 ᵒC 

). 

 

2.  Monitoring Quality 

Of Soda Black 

Liquor Of Oil Pulm 

Empty Fruit Bunch 

Fibers In Terms Of 

Storage Time And 

Temperatur(Ibrahim 

et al., 2012) 

Tandan 

kosong 

kelapa 

sawit 

lignin isolation Hasilnya peneltian 

ini ph yang 

direkomendasikan 

untuk extraksi 

adalah 2. 

Penyimpanan black 

liquour selama 15 

hari harus dihindari 

untuk mencegah 

lajunya biodegrasi, 

yang dapat 

menurunkan yield 



5 

 

 

lingnin. 

 

3.  Pretreatment Of 

Empty Palm Fruit 

Bunch For Lignin 

Degradation 

Mailin(Misson et 

al., 2012)  

Tandan 

kosong 

kelapa 

sawit 

pretreatment 

method 

pretreatment TTKS 

dengan 

menggunakan NaOH 

dan Ca(OH)2 telah 

terbukti menjadi 

metode terbaik 

dalam degradasi. 

4.  Factors Affecting 

Delignification Of 

Oil Pulm Empty 

Fruit Bunch By 

Microvawe-Assited 

Dilute Acid/Alkali 

Pretreatment(Akhtar 

et al., 2015)  

Tandan 

kosong 

kelapa 

sawit 

Conventional 

pretreatment, 

dilute acid 

pretreatment, 

Microwave/alk

ali 

pretreatments 

method 

Penggunaan asam 

encer dan Mw-A 

merupakan 

pretreatment yang 

cepat dan efektif 

untuk tandan buah 

kosong. hasil terbaik 

diperoleh pada daya 

gelombang mikro 

900 W, 110 ° C dan 

80 menit. 

5.  Thermal Behaviors 

Of Oil Palm Empty 

Fruit Bunch Fiber 

Upon Exposure To 

Acid-Base Aqueous 

Solutions(Hassan & 

Badri, 2016)  

Tandan 

kosong 

kelapa 

sawit 

fiber treatment Perlakuan basa lebih 

berpengaruh dalam 

menghilangkan 

lignin dan 

hemiselulosa serta 

mengekspos selulosa 

lebih banyak. 

6.  Lignin from an 

integrated process 

consisting of liquid 

hot water and 

ethanol organosolv: 

Physicochemical 

and antioxidant 

properties(Michelin 

Tongkol 

jagung 

Liquid hot 

water 

pretreatment 

and 

Organosolv 

method 

Hasil analisis FTIR 

dan TGA 

membuktikan bahwa 

strategi ekstraksi 

yang berbeda 
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et al., 2018)  memiliki pengaruh 

yang besar dan 

berpengaruh pada 

struktur lignin dan 

pulp selulosa. 

7.  Microwave Assisted 

Aqueous Ammonia 

Pretreatment Of Oil 

Palm Empty Fruit 

Bunch: Effect On 

Lignin Removal And 

Morphological 

Structure(Perdana 

Harahap et al., 

2019)  

Tandan 

kosong 

kelapa 

sawit 

Microwave 

assisted 

pretreatment 

Hasil penelitian ini 

adalah Penghilangan 

lignin maksimum 

81,60% dapat 

dicapai dibawah 

kondisi pretreatment 

optimal yaitu daya 

gelombang mikro 

837,8 Watt, NH 3 

konsentrasi 12,2% (v 

/ v), dan waktu 

reaksi 8,9 menit. 

 

 

2.2 TKKS ( TANDAN KOSONG KELAPA SAWIT) 

Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS) merupakan hasil samping industri 

sawit, termasuk bahan berlignoselulosa yang memiliki prospek sebagai bahan 

baku produk berbasis serat, yaitu pulp dan kertas dengan mutu yang memenuhi 

standar. 

Rosli et al., (2017) meneliti tentang Chemical And Physical 

Characterization Of Oil Palm Empty Fruit Bunch. Hasil dari penelitian tersebut 

ditemukan bahwa TKKS terdiri dari 31,4% glukan, 18,6% xilan dan 2,7% 

arabinan dengan lignin sekitar 23,9%. Sedangkan untuk penyusun non struktural 

TKKS, kadar abu dan ekstraktifnya berkisar 0,1% dan 8,18%. Studi morfologi 

dengan SEM menunjukkan struktur permukaan TKKS sebagian besar terdiri dari 

badan silika. Analisis spektroskopi dengan FTIR menunjukkan hasil yang 

sebanding yang menunjukkan adanya selulosa, hemiselulosa dan lignin dalam 
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serat. Sedangkan analisis XRD menunjukkan sifat kristal selulosa pada serat 

TKKS asli melalui puncak (200) pada 2θ = 22,5. 

 

Gambar 2. 1 Tandan kosong kelapa Sawit 

 

Gambar 2. 2 Serat Tandan Kosong Kelapa Sawit 

2.3 LINDI HITAM 

Black liquor (BL) merupakan hasil sampingan pengolahan pulp dengan 

lignin sebagai komponen utama sekitar 46% dari total padatan. Pemanfaatan BL 

saat ini terbatas sebagai sumber energi untuk pabrik pulp, dan digunakan sebagai 

bahan bakar nabati. BL memiliki densitas yang tinggi disebabkan memiliki 

kandungan solid yang tinggi.(Hapsoro Aruno et al., 2018) 

Lindi hitam jika tidak didaur ulang dapat menjadi salah satu sumber 

pencemaran lingkungan yang potensial, disebabkan oleh adanya beberapa 

senyawa kimia, seperti metil merkaptan, dan hidrogen sulfida yang beracun. 
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Pemanfaatan lindi hitam dapat mengurangi masalah pencemaran yang 

diakibatkannya. 

2.4 LIGNIN DAN LIGNOSULFONAT 

Lignin adalah senyawa makromolekul alami terdiri dari unit 

polifenilpropana. Lignin mengandung berbagai gugus fungsi aktif termasuk 

hidroksil alkohol dan fenolik, metoksil, karbonil dan menyediakan banyak situs 

reaktif untuk reaksi kimia lebih lanjut.(Yanhua et al., 2004) 

Pada dasarnya lignin adalah bersifat hidrofobik, sehingga lignin tidak larut 

dalam larutan air, asam, dan hidrokarbon tetapi dapat larut dalam larutan alkali. 

Artinya lignin dari BL dapat diisolasi dengan asam.Lignin dapat diubah menjadi 

surfaktan yaitu lignosulfonat. Lignosulfonat adalah lignin yang mengandung 

gugus sulfonat, sehingga larut dalam air. Cara mendapatkan Lignosulfonat adalah 

memproduksi lignin dengan proses sulfonasi. Sulfonasi bertujuan untuk 

menggantikan gugus hidroksi dengan gugus sulfonat yang lebih banyak kutub 

(Hapsoro Aruno et al., 2018) 

Banyak faktor dalam menentukan proses sulfonasi, yaitu nisbah reaktan, 

suhu reaksi, waktu/lama reaksi, pH. Sulfonasi lignin yang telah dilakukan yaitu 

dengan pereaksi natrium sulfit (Na2SO3) ataupun dengan natrium bisulfit 

(NaHSO3). Keunggulan natrium bisulfit yaitu produk yang dihasilkan memiliki 

warna lebih cerah, mudah diaplikasikan pada skala produk kecil dan dapat 

digunakan secara batch proses.(Syahbirin et al., 2015) 

Penelitian tentang isolasi lignin telah banyak dilakukan dengan berbagai 

cara dan  dari berbagai macam bahan asal dari lignin diantaranya Kirk (1971) 

menggunakan bakteri untuk mengdegradasi lignin. Beberapa bakteri, dan berbagai 

jamur selain jamur white dan brownrot, menyebabkan modifikasi lignin, tetapi 

perubahan spesifik dalam struktur belum ditentukan. 

Pasquini et al., (2005) dalam penelitiannya menggunakan pinus taeda dan 

ampas tebu menyatakan bahwa delignifikasi Pinus taeda dan ampas tebu dengan 

karbon dioksida pada tekanan tinggi dan dengan adanya etanol-air sebagai ko- 

pelarut menunjukkan efisiensi yang tinggi dalam pemisahan lignin. 

Tan et al., (2009) telah berhasil mengekstraksi lignin dari ampas tebu 

menggunakan campuran cairan ionik [C2mim][ABS] pada tekanan atmosfer, 
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dengan hasil lebih dari 93%. Prosesnya dapat dilakukan pada tekanan atmosfer 

adalah signifikan dalam hal kebutuhan pabrik dan peralatan, dan juga 

menggambarkan fitur yang berguna dari cairan ionik dalam menyediakan media 

reaksi untuk reaksi hidrolisis di mana air hadir tetapi hanya pada aktivitas rendah. 

Ye et al., (2012) menggabungkan ekstraksi organosolv etanol dengan 

depolimerisasi hidrotermal lignin tanpa katalis untuk produksi fenolat bernilai 

tambah berhasil dikembangkan. Kemurnian tinggi (>78%) lignin dapat diekstraksi 

secara efektif dari batang jagung terhidrolisis enzimatik dengan menggunakan air 

etanol 65 vol %. Kondisi proses optimal untuk depolimerisasi lignin tampak pada 

523 K selama 90 menit dalam air etanol 65 %. 

Jin et al., (2013) menemukan bahwa tanpa penambahan asam atau CO2, pH 

dalam larutan lindi hitam diturunkan menjadi 4,7 karena elektrolisis air, yang 

menyebabkan pengendapan lignin yang bergantung pada pH. Sehingga berfungsi 

sebagai teknik yang menjanjikan dan hemat biaya untuk ekstraksi lignin dan 

pemulihan kaustik dari cairan hitam. 

Penelitian yang dilakukan oleh Medina et al., (2016) EFB (Tandan kosong 

kelapa sawit) diperlakukan dengan ledakan uap autocatalytic. Performa 

pretreatment lignin terbaik dicapai pada suhu 195 C selama 6 menit, dengan 

peningkatan selulosa sebesar 24% dan penurunan hemiselulosa sebesar 68%. 

Y. T. Tan et al., (2018) mengevaluasi efesiensi dan delignifiasi pelarut 

eutektik dalam TTKS. Penulis menemukan bahwa Pretreatment DES dalam 

penelitian ini menunjukkan perbedaan minimal dalam tingkat kebutuhan energi. 

Dari penelitian ini, DES berbahan dasar asam organik terbukti berpotensi untuk 

pengolahan biomassa, dengan kemampuannya mengekstraksi lignin dalam bentuk 

pellet, menghasilkan cairan kaya hemiselulosa dan fraksi selulosa relatif murni 

melalui proses satu tahap sederhana. 

Tahun berikutnya Y. T. Tan et al., (2019) mengevaluasi Gugus hidroksil, 

ikatan rangkap, rantai alkil pendek dan struktur monokarboksilat pada HBD dapat 

memfasilitasi ekstraksi lignin. DES berbasis asam laktat mencapai hasil ekstraksi 

lignin yang tinggi pada 61% dengan kandungan hidroksil fenolik terkaya di antara 

kesembilan DES. Juga, studi kelayakan membuktikan asam laktat menjadi 

konstituen DES yang layak untuk pengolahan biomassa. 
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Penelitian tentang DES juga dilakukan Quek et al., (2020) menunjukan 

bahwa asam kolin klorida-asam laktat memiliki sifat delignifikasi terbaik di antara 

semuanya karena sifatnya yang bersifat asam. Pelarut eutektik dalam yang didaur 

ulang (DES) menunjukkan penurunan efisiensi delignifikasi dengan 

kemanjurannya menurun dengan jumlah daur ulang. Pada tahun yang sama 

Hidayati et al., (2020) menunjukkan bahwa peningkatan konsentrasi HCL hingga 

40% dapat menurunkan hasil tetapi meningkatkan bobot ekuivalen kadar lignin 

dan metoksil lignin. 

Watkins et al., (2015) dalam penelitiannya mengetahui bahwa Spektrum FT-

IR menunjukkan homogenitas struktur kimia sampel lignin yang diekstraksi 

dengan perlakuan pelarut organik. Lignin dari serat alfalfa memberikan hasil 

terbesar dari berbagai sumber. DSC digunakan untuk mengamati panas reaksi 

sampel lignin. Pengukuran entalpi lebih tinggi untuk lignin dari serat rami dan 

alfalfa masing-masing pada 190,57 dan 160,90 J/g. Sumber sampel lignin terlihat 

mempengaruhi sifat termal. TGA digunakan untuk mengamati degradasi 

biomassa. Secara keseluruhan, lignin yang diekstraksi dari jerami gandum 

memiliki stabilitas termal terbesar dan hasil arang tertinggi 40,41% diikuti oleh 

serat rami (39,22%), alfalfa (35,04%), dan jerami pinus (29,45%). 

Penelitian yang dilakukan oleh Nita et al.,(2019) menytakan bahwa Isolasi 

lignin dengan CO2 dan koagulan merupakan cara yang menarik karena lebih 

ramah lingkungan daripada teknik pengasaman yang umum. 

Penelitian yang dilakukan oleh Priyanto et al., (2021) mempelajari sintesis 

Sodium LignoSulfonate menggunakan lignin yang telah diisolasi dari black 

liquor, setelah itu surfaktan SLS dikarakterisasi dan diuji menggunakan metode 

Enhanced Oil Recovery. Hasilnya adalah sintesis SLS dari Lignin yang 

terkandung dalam Black Liquor dari limbah industri pulp menunjukkan hasil yang 

menjanjikan, dengan karakteristik surfaktan yang dapat diterima dan cocok untuk 

aplikasi EOR. 
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BAB III  

METODE PENELITIAN 

 

3.1 URAIAN METODE PENELITIAN 

Metode penelitian untuk pembuatan lindi hitam dari limbah tkks adalah 

dengan metode delignifikasi orgonosolv. Metode delignifikasi adalah suatu proses 

penghilangan lignin pada material yang mempunyai lignoselulosa. Delignifikasi 

orgonosolv dilakukan dengan NaOH 10% sebagai katalis dan etanol-air sebagai 

larutan pemasak kemudian dipanaskan selama 3 jam dengan temperatur 100  o  °C. 

Metode selanjutnya adalah metode isolasi lignin. Metode isolasi lignin 

merupakan tahap pemisahan lignin dari lindi hitam. Sampel TKKS diambil dari 

TPS daerah bangkinang. 

3.2 DIAGRAM ALIR PENELITIAN 

Penelitian ini terdiri dari tahap pra penelitian, tahap peaksanaan penelitian 

dan tahap pasca penelitian. Secara lengkap flowchart penelitian disajikan pada 

Gambar 
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Gambar 3. 1 Flowchart Penelitian 



13 

 

 

3.3 JENIS PENELITIAN 

Jenis penelitian yang digunakan adalah eksperimental. Adapun 

peralatan, bahan, dan posedur percobaan yang dilakukan sebagai berikut: 

3.3.1 Alat 

 
 

Gelas ukur 

 
 

Gelas kimia 

 

 

 
 

Magnetic stirrer 

 

 

 
 

Hot plate 

 

 

 
 

Centrifuge tube 

 

 

 
 

Pipet tetes  
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Oven 

 
 

Sendok 

 

 

Erlemenyer 

 

 
 

 

Kertas saring 

 

 

 
 

Indikator pH universal 

 

 

 
 

Alumunium foil 
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Timbangan digital 

 
 

Blender 

 

 

 
 

BS&W Machine 

 

 

 
 

Pot kecil 

Gambar 3. 2 Alat-alat penelitian 

3.3.2 Bahan 

 
 

Serbuk Tandan kosong kelapa sawit 

 
 

Etanol 96% 
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NaOH 10% 

 
 

NaOH 1N 

 

 

 
 

Aquadest 

 

 

 
 

HNO3 65% 

Gambar 3. 3 Bahan-bahan penelitian 

3.4 PROSEDUR PERCOBAAN 

3.4.1 Proses delignifikasi organosolv dari Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS) 

yaitu: 

1. Siapkan TKKS yang sudah dijemur sebelumnya, lalu potong lebih 

kecil ukuran 1-2 cm 

2. Rendam Tkks dengan air bersih dengan waktu 30 menit, lalu bilas 

sampai bersih. 

3. Keringkan Tkks dengan sinar matahari hingga kering. 

4. Blender potongan hingga menjadi serbuk, kemudian keringkan dengan 

oven pada temperatur 120 ᵒoC hingga berat serabut konstan. 
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5. Kemudian campurkan serbuk larutan pemasak etanol 96% dan air 1:1 

mengunakan katalis NaOH 10% sebanyak 250 ml dan serbuk 50 gr 

dengan temperatur 100 ᵒC  selama 3 jam diatas magnetic stirrer. 

6. Kemudian diamkan hingga dingin dan saring untuk mendapatkan 

cairan lindi hitam tanpa serat. 

3.4.2 Proses Isolasi lignin dilakukan dengan cara yaitu: 

1. Filtrat lindi hitam dimasukkan dalam erlemenyer ditambah kan HNO3 

sedikit demi sedikit. HNO3 yang digunakan yaitu sebanyak 10 ml, 13 ml, 

dan 15 ml. Penambahan dilakukan diatas hot plate agar campuran 

homogen 

2. Kemudian didiamkan selama 24 jam. Pemisahan endapan lignin dilakukan 

dengan sentrifuse 3500 rpm selama   10 menit. 

3. Larutkan endapan dengan NaOH 1N 

4. Kemudian ditambah kan HNO3 sedikit demi sedikit. 

5. Pemisahan endapan lignin dilakukan dengan sentrifuse 3500 rpm selama 10 

menit. 

6. Setelah itu cuci endapan dengan aquadest dan keringkan dalam oven 

dengan suhu 60 Co. 

7. Timbang lignin yang didapatkan dan simpan dalam botol 

3.5 TEMPAT PENELITIAN 

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Fluida Reservoir Teknik 

Perminyakan Universitas Islam Riau dan Laboratorium FMIPA Universitas Riau 

3.6 JADWAL PENELITIAN 

Penelitian dilakukan 6 bulan mulai dari Juli 2021 sampai dengan Desember 

2021. 
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Tabel 3. 1 Jadwal penelitian 

N

o 

KEGIATAN Waktu pelaksanaan (Bulan) 

Juli Agustus September oktober November Desember 

1 Studi Literatur       

2 Membuat proposal 

penelitian 

      

3 Persiapan alat bahan 

dan mencari 

laboratorium 

      

4 Pembuatan lindi 

hitam dan isolasi 

Lignin 

      

5 Uji karakteristik 

lignin melalui uji 

gugus fungsi FT-IR 

      

6 Analisis data       

7 Pembuatan Laporan 

Akhir 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 
 

Proses belajar dan pembelajaran adalah sebuah keharusan bagi manusia 

dalam kehidupan. Berbagai fenomena yang terjadi di alam semesta ini akan 

terungkap kepermukaan bila dilakukan dengan jalan belajar. Alquran memiliki 

kurang lebih 750 ayat rujukan yang berkaitan dengan ilmu pengetahuan Ini 

membuktikan bahwa betapa tingginya kedudukan sains dan ilmu pengetahuan 

dalam Alquran (Islam). Perintah untuk manusia mendayagunakan potensi akal, 

pengamatan, pendengaran, semaksimal mungkin terdapat dalam Al-quran. 

Dalam QS. Al-Mujaadilah ayat 11, Allah SWT berfirman,Artinya: “Hai 

orang-orang beriman apabila kamu dikatakan kepadamu: "Berlapang-lapanglah 

dalam majlis", Maka lapangkanlah niscaya Allah akan memberi kelapangan 

untukmu. dan apabila dikatakan: "Berdirilah kamu", Maka berdirilah, niscaya 

Allah akan meninggikan orang-orang yang beriman di antaramu dan orang-orang 

yang diberi ilmu pengetahuan beberapa derajat. dan Allah Maha mengetahui apa 

yang kamu kerjakan.” 

Maka dari itu, penelitian ini didasari ilmu pengetahuan yang semakin 

berkembang bahkan teknologi yang semakin pesat. Begitu juga, dalam 

perkembangan memproduksi minyak pada lapangan yang sudah mengalami 

produksi menurun atau pada lapangan tua. Salah satu teknologi dan ilmu 

pengetahuan dalam teknik perminyakan untuk hal produksi minyak ialah 

enhanced oil recovery (EOR) yang sedang banyak diteliti. Salah satu jenis EOR 

yang banyak diteliti adalah dibagian chemical yaitu surfaktan. Maka dari itu 

peneliti ingin membahas mengenai pengaruh asam terhadap sintesis lignin dari 

TKKS sebagai bahan dasar surfaktan lignosulfonat. Hasil penelitian yang dibahas 

adalah delignifikasi limbah TKKS yang menghasilkan lindi hitam. Kemudian  

hasil lindi hitam diisolasikan dengan asam dan diamati pengaruh berbagai volume 

asam terhadap isolasi lignin dari limbah TKKS tersebut. Kemudian mengetahui 

karakteristik lignin yang didapat dari limbah TKKS. 
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4.1 DELIGNIFIKASI ORGANOSOLV LIMBAH TKKS 

Delignifikasi organosolv, yaitu Pembuatan pulping di mana berbagai macam 

pelarut dan kombinasi digunakan, termasuk komponen berair asam atau basa 

untuk meningkatkan kecepatan pulping. Pada penelitian ini, peneliti menggunakan 

250 ml NaOH 10% dan TKKS sebanyak 50 gr. NaOH 10%  berfungsi sebagai 

katalis. Sedangkan untuk larutan pemasak terdiri dari larutan etanol 96% dan 

aquadest yaitu dengan komposisi rasio 1:1. Proses pemasakan memakan waktu 3 

jam dengan temperatur 100ᵒC. Selama proses pemasakan padatan ringan 

terkumpul pada bagian atas larutan. Setelah 3 jam dihasilkan cairan hitam pekat 

yang biasa disebut lindi hitam ( Black Liqour). Warna gelap pada black liqour 

disebabkan oleh NAOH menyebabkan sebagian molekul lignin berubah menjadi 

bentuk yang menyerap cahaya spektrum yang tampak (Ganie & Idris, 2018). 

Filtrat lindi hitam yang dihasilkan sebanyak 300 ml dan yield lindi hitam 74%. 

Lindi hitam yang dihasilkan memiliki pH 13.  

 

Gambar 4. 1 Filtrat lindi hitam tanpa serat 
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Gambar 4. 2 Hasil pengukuran pH lindi hitam 

Dalam delignifikasi organosolv, asam dan basa dapat ditambahkan sebagai 

katalis untuk meningkatkan tingkat delignifikasi, sedangkan tingkat delignifikasi 

yang relatif lebih rendah (≤60%) biasanya diperoleh selama pretreatment 

organosolv non-katalis biomassa lignoselulosa. Penggunaan katalis basa menurut 

Thring, R. (1995) menunjukkan bahwa penggunaan natrium hidroksida dapat 

meningkatkan hasil depolimerisasi lignin lebih dari 4 kali lipat jika dibandingkan 

dengan kontrol tanpa menggunakan basa. Mondylaksita et al. (2020) melakukan 

delignifikasi organosolv TKKS dengan katalis asam yang hasilnya asam sulfat 

lebih efisien dalam hal kemurnian lignin. 

Perbedaan metode dalam memproduksi lignin yaitu Kraft lignin diproduksi 

dalam proses pulping kraft kayu menghasilkan produk sampingan yaitu lindi 

hitam. Soda lignin dihasilkan dalam proses pulping soda digunakan untuk 

biomassa dari tanaman tahunan dan, sampai batas tertentu, untuk kayu keras. 

Hidrolisis lignin diproduksi di pabrik etanol selulosa sebagai produk sampingan 

dari proses hidrolisis enzimatik. Organosolv lignin juga dihasilkan dari proses 

pulping yang menggunakan pelarut organik untuk memisahkan lignin dari 

selulosa; itu menghasilkan lignin rendah sulfur dan berat molekul rendah. 

Ekstraksi kraft lignin menjadi lebih efisien, karena sekarang telah dioptimalkan 

pada skala komersial. Produksi lignin organosolv, soda dan hidrolisis masih 
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sedikit terutama lignin organosolv karena masih dalam skala laboratorium atau 

pilot (Dessbesell et al., 2020) 

Proses organosolv dianggap sebagai proses yang relatif ramah lingkungan 

dibandingkan dengan Kraft dan sulfit proses. Proses organosolv etanol memiliki 

beberapa keuntungan seperti beroperasi secara ekonomis dengan adanya daur 

ulang larutan pemasak, dampak terhadap lingkungan rendah karena proses ini 

tidak mengandung sulfur, memberikan produk-produk sampingan karena 

mudahnya pemisahan lignin sebagai bahan padat dan karbohidrat sebagai 

selulosa. Beberapa kelemahan dari proses ini adalah pulp tidak dapat dicuci 

dengan air, bahan kimia yang bersifat menguap (volatil) sehingga mudah terbakar 

dan tidak cocok digunakan dalam proses pulping yang berasal dari campuran 

beberapa jenis kayu.(R.S. et al., 2021) 

Setelah didapatkan lindi hitam maka di isolasi dengan asam HNO3 dimana 

hasilnya seperti dalam tabel berikut: 

Tabel 4. 1 Perolehan lignin setelah isolasi asam HNO3 

Sampel TKKS Volume asam (ml) Lignin (gr) 

1 10 3,57 

2 13 3,92 

3 15 4,32 

 

4.2 Pengaruh asam dalam pembuatan lignin dari limbah TKKS 

 

Gambar 4. 3 Perbandingan volume asam dengan perolehan lignin 
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Gambar 4. 4 Perbandingan pH dengan lignin 

Berdasarkan grafik-grafik dikeahui bahwa menggunakan variasi volume 

asam HNO3 10 ml maka didapatkan 3.57 gr lignin dan pH 6, dengan variasi HNO3 

13 ml didapatkan 3.93 gr lignin dan pH 4,  dengan variasi HNO3 13 ml didapatkan 

4.32 gr lignin dan pH 2. Grafik-grafik tersebut menyatakan bahwa semakin 

banyak volume asam yang ditambahkan maka perolehan bubuk lignin semakin 

meningkat. Kemudian semakin rendah pH yang diperoleh maka bubuk lignin 

yang dihasilkan semakin banyak. Kondisi perolehan lignin terbaik yaitu pada 

variasi volume  asam HNO3 15 ml. 

4.3 Karakteristik lignin dengan FT-IR Spectroscopy 

Spektroskopi IR adalah teknik penyerapan yang dibuat karena mode getaran 

molekul menyerap frekuensi spesifik dari spektrum elektromagnetik pada 

intensitas yang bervariasi. Karakterisasi lignin umumnya dilakukan di wilayah IR 

tengah, yang sesuai dengan radiasi elektromagnetik dengan bilangan gelombang 

antara 4000 dan 400 cm
-1

.(Stark et al., 2016). Berikut adalah gambar hasil FT-IR 

lignin yang telah didapatkan: 
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Gambar 4. 5 Hasil FT-IR sample lignin dengan HNO3 10 ml 

 

 

Gambar 4. 6 Hasil FT-IR sample lignin dengan HNO3 13 ml 

 

 

Gambar 4. 7 Hasil FT-IR sample lignin dengan HNO3 15 ml 
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Berdasarkan hasil persentase lignin yang diperoleh dan hasil uji serapan 

gugus fungsi lignin teryata tidak semua memiliki penelitian yang memiliki 3 

indikator gugus fungsi pembentuk lignin. variasi penelitian yang memiliki gugus 

fungsi pembentuk lignin yaitu ada pada sample ke-3 dengan HNO3 15 ml dan ph 

2. Kemudian gugus fungsi lignin yang didapat dari lindi hitam limbah TKKS 

dibandingkan dengan lignin standar, dan lignin komersil yang telah digunakan 

(lignin aldrich dan kraft). Lignin standar adalah lignin yang pengujiannya telah 

sesuai dengan SNI (Standar Nasional Indonesia) yaitu SNI 14-0492-1990 dengan 

cara metoda klason dan sesuai dengan standar Tecnichal Association Of The Pulp 

And Paper Industry (TAPPI). Sedangkan lignin komersil adalah lignin yang telah 

digunakan/ diperdagangkan. Berdasarkan hasil identifikasi puncak-puncak khas 

dari spektrum FTIR dari lignin hasil isolasi lindi hitam dari limbah TKKS  dan 

lignin komersil, ternyata memiliki gugus fungsi yang sama. 

Beberapa puncak khas diantaranya adalah gugus ulur –CH- alifatik dan 

aromatik dengan bilangan gelombang sekitar 2900 cm
-1

. Spektrum IR hasil isolasi 

dari lindi hitam limbah TKKS mempunyai puncak khas serapan ulur –CH alifatik 

dan aromatik pada bilangan gelombang 2919 dan 2850 cm
-1

, sedangkan serapan 

puncak khas yang sama lignin komersial Aldrich dan Kraft pada bilangan 

gelombang 2930,17 cm
-1

dan 2926,01 cm
-1

. Puncak serapan IR ulur untuk gugus 

fungsi -C=C-arena dengan bilangan gelombang antara 1500 – 1600 cm
-1

, terdapat 

pada spektrum IR lignin isolasi lindi hitam dari limbah TKKS pada bilangan 

gelombang 1506 dan 1635 cm
-1

, dan muncul spektrum IR lignin Aldrich pada 

1599,14 cm
-1

 dan lignin Kraft pada 1614,42 cm
-1

. Puncak serapan IR untuk gugus 

fungsi ulur O-H fenolik dengan bilangan gelombang 3200 – 3550 cm
-1

, ditemukan 

pada spektrum IR lignin isolasi dari limdi hitam limbah TKKS pada bilangan 

gelombang 3335 cm
-1

, spektrum IR lignin Aldrich pada 3436,62 cm
-1

 dan lignin 

Kraft pada 3414 cm
-1

. Dengan demikian, spektrum FTIR lignin isolasi dari lindi 

hitam limbah TKKS memiliki kesesuaian dengan spektrum FTIR lignin komersial 

produk Aldrich dan Kraft, terutama untuk puncak-puncak serapan khas fungsi 

ulur –CH- alifatik dan aromatik, serapan untuk vibrasi ulur -C=C- arena dan 

serapan vibrasi ulur O-H fenolik (S.Rini et al., 2017). Berdasarkan analisa 

spektrum FTIR dari seluruh variabel penelitian yang digunakan, yaitu volume 
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asam yang digunakan proses isolasi lignin, ternyata lignin dengan nilai perolehan 

terbaik adalah lignin yang diperoleh dari proses menggunakan larutan asam HNO3 

15 ml (sample 3). Hal ini dikarenakan pada sampel lainnya tidak memiliki 3 

indikator khas pembentuk lignin yaitu gugus Fenolic O-H, Alifatic-CH-, Arena -

C=C-. 

 

Tabel 4. 2 Perbandingan lignin hasil isolasi dengan lignin standar dan komersil 

No Indikator 

komponen 

lignin 

Panjang gelombang cm
-1

 

Lignin dari 

lindi hitam 

limbah TKKS 

Standar Aldrich Kraft 

1 Fenolic O–H 3335 3200 – 3550 3436.62 3414 

2 Alifatic –CH– 2919 dan 2850 2900 2930.17 2926.01 

3 Arena –C=C– 1506 dan 1635 1500 – 1600 1599.14 1614.42 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1 KESIMPULAN 

Dari penelitian dapat disimpulkan bahwa: 

1. Hasil dari delignifikasi orgonosolv limbah TKKS adalah lindi hitam dengan 

Ph 13, filtrat lindi hitam sebanyak 300 ml dan Yield lindi hitam yaitu 74% . 

2. Dengan menggunakan variasi volume asam HNO3 10 ml maka didapatkan 

3.57 gr lignin dan pH 6, dengan variasi HNO3 13 ml didapatkan 3.93 gr 

lignin dan pH 4,  dengan variasi HNO3 15 ml didapatkan 4.32 gr lignin dan 

pH 2. Semakin banyak volume asam yang digunakan saat isolasi maka 

lignin yang dihasilkan semakin banyak dan phnya semakin rendah. 

3. Kondisi lignin isolasi dari lindi hitam limbah TKKS yang paling baik ini 

dinyatakan dengan evaluasi spektrum FTIR bahwa lignin tersebut 

mengandung komponen yang telah sesuai dengan lignin standar Aldrich dan 

lignin standar Kraft gugus alkena (-C=C-), ulur  CH- alifatik dan aromatik, 

serta gugus –OH fenolik. Dan lignin terbaik terdapat pada sampel 3 yaitu 

dengan variasi volume asam HNO3 15 ml dan pH 2. 

5.2 SARAN 

Peneliti selanjutnya dapat melanjutkan penelitian ini dengan melakukan 

sulfonasi pada lignin sehingga menjadi surfaktan lignosulfonat dan menganalisis 

surfaktan lignosulfonat dengan melakukan pengujian lanjutan yaitu karakterisasi 

surfaktan lignosulfoant dan uji interfacial tension. 
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