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EKSTRAKSI SENYAWA TURUNAN ANTRAKUINON DARI KULIT
AKAR MENGKUDU (Morinda citrifolia L.) ASAL PULAU TIMOR
APLIKASI DYE SENSITIZED SOLAR CELL (DSSC) BERBASIS

SEMIKONDUKTOR SiO2

Amita walburga Bui, Titus Lapailaka
Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknik, Universitas Nusa Cendana
Email : walburgal90699@gmail.com

Abstrak
Telah dilakukan penelitian dengan judul Ekstraksi Senyawa Turunan AntrakuinonDari Kulit Akar
Menggkudu (Morinda citrofolia L) Asal Pulau Timor Untuk Aplikasi Dye Sensitized Solar Cell
(DSSC) Berbasis Semikonduktor SiO2, Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui rendemen
ekstrak metanol kulit akar mengkudu dan mengetahui kinerja senyawa ekstrak metanol kulit akar
mengkudu sebagai pewarna pada sel surya. Metode yang digunakan adalah metode ekstrak dengan
cara maserasi terhadap kulit akar mengkudu menggunakan pelarut metanol, Ekstrak kulit akar
mengkudu menggunakan pelarut metanol diperoleh hasil rendemen sebesar 20 %.. Ekstrak
metanol kulit akar mengkudu sebagai pewarna pada DSSC dapat mengkonversi energi matahari
menjadi energi listrik dengan efisiensi sebesa 0,196%.
Kata kunci: kulit akar mengkudu, DSSC, SiO2, Metanol dan morindon.

PENDAHULUAN

Ketersediaan energi di dunia semakin lama semakin menipis, termasuk ketersedian sumber
energi yang masih tergantung pada sumber bahan bakar fosil. Cadangan sumber energi fosil di seluruh
dunia terhitung sejak 2002 yaitu 40 tahun untuk minyak, 60 tahun untuk gas alam dan 200 tahun untuk
batu bara [16]. Untuk mencukupi kebutuhan energi tersebut, dilakukan berbagai energi alternatif
diantaranya pemanfaatan energi terbarukan sepertienergi surya, biomassa, panas bumi, energi air dan
energi samudera [18].

Prinsip Kkerja dari sel surya yaitu mengkonversi energi matahari menjadi energi listrik dengan
bantuan semikonduktor dan zat warna. Bahan semikonduktor yangbiasanya digunakan berupa TiOz,
Zn0, SiO; dan SnO.. Menurut Aprilla dan Haris (2016), terdapat beberapa metode yang dipakai untuk
preparasi elektroda SiO2 diantaranya slip casting, spin coating, spray coating dan doctor blade.
Doctor blade merupakan salah satu metode yang sangat mudah penggunaannya, peralatannya murah
dan ukuran ketebalan dari semikonduktor dapat dikontrol [1].

DSSC merupakan teknologi sel surya yang sedang banyak dikembangkan saat ini, hal ini
karena DSSC tidak memerlukan bahan semikonduktor dengan kemurnian yang tinggi sehingga proses
produksi yang murah dan biaya produksi yang relatif lebihrendah jika dibandingkan dengan sel surya
jenis lainnya. Sehingga DSSC sangat potensional untuk dijadikan sebagai sel surya generasi
mendatang.

Pada dasarnya prinsip kerja DSSC merupakan suatu siklus transfer elektron oleh komponen-
komponen DSSC [8]. Komponen penyusun DSSC terdiri dari gelas transparan konduktif,
semikonduktor, pewarna, elektolit, dan katalis counter elektrode. Pada DSSC, absorbsi cahaya dan
transfer muatan listrik terjadi pada proses yang terpisah. Absorbsi cahaya dilakukan oleh molekul zat
warna dan transfer muatan oleh semikonduktor anorganik nanokristal yang memiliki celah pita lebar
sebesar 3,2 eV (energi celah). Salah satu semikonduktor yang berpotensi untuk dikembangkan sebagai

sel material DSSC adalah SiO2. SiO2 merupakan salah satu bahan semikonduktor yang memiliki band
gap yang lebar danmampu memberikanefisiensi yang baik,memiliki fase Kristal yang reaktif terhadap
cahaya, bersifat inert, tidak berbahaya dan murah [4].
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Penggunaan SiO2 dalam DSSC harus memiliki permukaan yang luas, sehingga Dye yang
terabsorbsi lebih banyak meningkatkan arus. Selain elektroda Zat warna juga memiliki peran yang
sangat besardalam meningkatan efisisensi DSSC yang berfungsi untuk mengabsorbsi cahaya.

Zat warna yang efisien digunakan adalah ruthenium kompleks. Namunjenis ini sulit disintesis
karena harganya yang mahal dan masih mengandung logam berat. Sehingga dilakukan alternatif lain
yaitu menggunakan zat warna alami sebagai pewarnayang ramah dan baik bagi lingkungan,
mempunyai nilai pencemaran yang relatif rendah, mudah terdegradasi secara biologis, dan tidak
beracun [3] Zat warna alami ini terdapat pada buah-buahan, daun, bunga, kulit, biji dan akar. Dye
alami ini terdapat dari hasil ektraksi dari bahan alam seperti teh hijau, kol merah, buah manggis,
blacbarry mengkudu, dan mangga [11].

Pada penelitian ini peneliti menggunakan ekstrak akar mengkudu (Morinda citrofolia L.)
sebagai Dye atau pewarna. Kulit akar mengkudu dapat mengandung senyawa morindon dan morindin
yang dapat digunakan sebagai sumber zat pewarna untuk tekstil [19]. Morindon dan morindin
merupakan turunan dari antrakuinon [5]. Kedua senyawa ini dapat digunakan untuk mewarnai kain.
Kedua senyawa ini juga dapat menghasilkan warna yangberbeda yang mana senyawa morindon
menghasilkan warna kuning, sedangkan pada senyawa morindin menghasilkan warna merah.
Berdasarkan uraian di atas maka perlu untuk mengekstraksi Senyawa Turunan Antrakuinon Dari
Kulit Akar Mengkud (Morinda citrifolia L) Asal Pulau Timor Untuk Aplikasi Dye Sensitized Solar
Cell (DSSC) BerbasisSemikonduktor SiO2.

METODE
Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalampenelitian ini antara lain blender, gelas beker, kolom, pengaduk,
neraca analitik, corong, kertas saring, termometer, penjepit,mortar,tanur, statif, penjepit, pipet, tabung
reaksi, multimeter, lampu halogen 10 W, batang magnet, spektrofotometer UV-Vis, hot plate dan
stirrer.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu SiO., kulit akar Mengkudu dari Desa
Makir Kab. Belu, NTT, akuades, metanol, polyvinyl alcohol (PVA), asetonitril, grafit, kaca ITO,
isolasi, aluminium foil, tisu, kertas label, silika gel, kertas saring, n-heksana dan etil asetat.

Prosedur Kerja Persiapan sampel

Sampel akar Mengkudu diambil, kemudian dicuci dengan air untuk menghilangkan zat-zat
pengotor. Selanjutnya dibilas dengan akuades dan dikeringkan dibawah sinar matahari selama satu
hari. Kemudian sampel digerus bagian kulit akarnya, dijemur dibawah sinar matahari dan dihaluskan
dengan blender.

Ekstraksi zat warna

Ekstraksi zat warna pada kulit akar Mengkudu dilakukan maserasi dengan rasio 3 kali selama 1
minggu. Sebanyak 100 gr sampel dimaserasi denganmetanol sebanyak 1 Liter dan disaring. Proses ini
diulang hingga filtratnya berwarna bening. Semua filtrat yang diperoleh digabungkan dan dipekatkan
dengan rotary evaporator. Setelah diperoleh ekstrak metanol, dihitung rendemen dan kemudian
dipisahkan dengan kolom kromatografi.

Pemisahan Dengan Kolom Kromatografi. KLT Dan Uji Fitokimia

Sebanyak 200 gram silika diambil dan dioven pada suhu 105°C selama 24 jam. Kemudian
dirangkai  kolom kromatogarafi. Tabung kolom vyang digunakan dicuci kemudian
dikeringkan,selanjutnya dimasukan kapas secukupnya. Dimasukan silika sampai mencapai % panjang
kolom. Selanjutnya dituangkan silika ke dalam Erlenmeyer dan dicampurkan dengan etil asetat sampai
berbentuk bubur.

Bubur silika dituangkan ke dalam kolom sampai bagian atas merata dan dibukakran sehingga
jarak silika dan pelarut sekitar 1 cm. Ekstrak kental metanol hasil evaporasi dimasukan ke
dalamkolom secara merata dan dialiri eluen etil asetat : n-heksan (1:4) serta dibuka kran. Hasil kolom
ditampung pada tabung reaksi berdasarkan urutan penomoran. Uji KLT dilakukan untuk mendapatkan
nilai faktor retensi. Selanjutnya diuji fitokimia dengan basa KOH 10 %. Sampel dengan warna noda
dan faktor retensi yang sama di gabung dan dievaporasi. Kemudian dianalisis dengan spektrofotometer
UV-Vis serta dihitung rendemen.



SEMINAR NASIONAL KIMIA DAN PENDIDIKAN KIMIA |
UNIVERSITAS NUSA CENDANA
Kupang, 31 Maret 2022

Pembuatan elektrolit

Elektrolit yang digunakan ialah lodida/Triiodida dengan cara mencampurkan 0,83 gram KiI
dengan 10 mL asetonitril lalu diaduk. Setelah itu ditambahkan 0,127 gram I2 dan diaduk hingga
Homogen.

Pembuatan elektroda lawan karbon

Sebagai sumber karbon digunakan grafit dari baterai. Grafit digerus dengan menggunakan
mortarsampai halus. Kemudian ditimbang sebanyak 0,5 gram serbuk PVA dicampur dengan 4,5 mL
akuades dan dipanaskan pada suhu 80 °C sampai tercampur sempurna. Selanjutnya ditambahkan 4,5
gram grafit karbon, hasil campuran kemudian dilapisi pada bagian konduktif kaca dengan ukuran 2 x
2,5 cm dan dipanaskan dengan menaikan suhu secara perlahan sampai 450 °C selama 15 menit.
Preparasi pasta SiO2

Sebanyak 0,5 gram PVA dicampur dengan 4,5 mL akuades kemudian dipanaskan pada suhu 80
°C diaduk dengan teratur, kemudian dimasukanserbuk SiO2 4,5 gram dan dilakukan pengadukan
sampai tercampur sempurna.

Perakitan DSSC (Maryani dkk.,2012)

Kaca ITO dibersihkan terlebih dahulu dengan menggunakan metanol, setelah itu dikeringkan
selama 15 menit pada suhu 100 °C. Dibuat ukuran 2,5 x 2,5 cm untuk 2kaca, dilakukanperekatan
dengan isolasi pada sisinya sehingga tersisa 2 x 2,5 cm ditengah substrat. Kemudian, Substrat
dilapisidengan pasta SiO, sampai rata dengan metode doctor blade. Selanjutnya, dikeringkan
dengan hot plate pada suhu 300-450°C selama 1 jam. Substrat kemudian direndam pada pewarna
selama 2 jam. LapisanSiO2 ditutup dengan elektroda lawan karbon dan dijepit kedua sisinya dengan

struktursandwich. Elektrolit diteteskan pada celah kedua kaca secara merata dan siap diukur.
Pengujian DSSC [7]

Sel surya yang dihasilkan diukur karateristik arus dan tegangan (I-V)dengan merangkainya
dengan sebuah multimeter. Nilai arus dan tegangan sel surya diukur pada setiap posisi potensio stat
yang divariasikan mula mula pada resistansi maksimum hingga nilaiminimumnya. Hasil pengukuran
yang diperoleh dibuat kurva I-V untuk menentukan performa energi sel surya. Dari kurva |-V
diperoleh data Open Circuit Voltage dan Shor tCircuit. Data tersebut digunakanuntuk menghitung
nilai Fill Factor (FF) dan Efisiensi (n)

HASIL DAN PEMBAHASAN
Persiapan Sampel

Sampel akar mengkudu diambil dan dicuci untuk menghilangkan kotoran- kotoran yang berupa
tanah, debu, batu dan pengotor yang lainnya yang dapat mengganggu dalam prosesekstraksi.
Kemudian sampel akar mengkudu yang sudah dicuci dijemur dibawah sinar matahari selama 1 hari
untuk mengurangi kadar air yang akan mengganggu hasil maserasi. Setelah itu sampel dibilas
menggunakan akuades tujuannya untuk menghilangkansisa-sisa pengotor yang masih tersisa disaat
pencucian sebelumnya dan dikeringkan kembali pada suhu ruang untuk mengurangi kadar air saat
pencucian dan pembilasan serta kadar air yang berasal dari sampel agar mikroorganisme tidak dapat
tumbuh dan berinteraksi dengan senyawa yang terkandung dalam sampel. Setelah kering sampel
diblender sampai menjadi serbuk untuk memperluas permukaan sehingga mempercepat proses
ekstraksi.
Ekstraksi Zat Warna

Hasil masarasi menghasilkan filtrat yang berwarna merah. Terjadinya perubahan warna ini
dikarenakan adanya komponen yang telah larut dalam pelarut metanol. Kemudian hasil filtrat yang
diperoleh dapat dipisahkan dari pelarutnya dengan rotary evaporator dengan suhu 60 °C. dan
diperoleh hasil berupa ekstrak kentalyang berwarna merah kehitaman dengan berat 20 gr. Maka hasil
rendemen yang diperoleh yaitu 20 % terhadap berat sampel.
Pemisahan Dengan Kolom Kromatografi, KLT dan Uji Fitokimia

Hasil pada kolom kromatografi mulai dari tabung dengan larutan yang berwarna bening, kuning
sampai coklat. Adanya perubahan warna karena menunjukan pemisahan yang terjadi pada sampel.
Untuk menggabungkan fraksi yangsamadan memastikannya maka diuji dengan KLT dan uji fitokimia.
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Hasil uji dengan KLT dapat dilihat pada gambar 1 di bawah

“hebebebebobobobobobobobobobobe

Gambar 1. Hasil KLT ekstrak metandl kulbit akalr mengkudu

Berdasarkan gambar 1 di atas dapat dilihat bahwa pada tabung 2-9 menunjukan adanya noda
yang berwarna kuning dengan jarak yangditempuh noda 3,3 cm dan eluen 3,4 cm, dengan nilai retensi
(Rf) sebesar 0,97. Sedangkan pada tabung 11-13 terdapat noda dengan jarak 3 cm yang mempunyai
nilai Rf 0,88. Pada tabung reaksi 12 menunjukan noda ganda yang terdapat 2 senyawa dalam reaksi
tersebut. Pada tabung 2-9 dan 11-13 menunjukan reaksi positif adanya senyawa yang diduga
antrakuinon. Selanjutnya uji fitokimia memberikan hasil positif yang berwarna merah setelah
menyemprotkan larutan KOH 10%.

Hasil Karakterisasi Dengan UV-Vis
Hasil karakterisasi sampel ekstrak metanol kulit akar mengkudu dapat dilihat padagambar 2 di
bawah ini

Gambar 2. Spektra UV-Vis ekstrail%"rhet'é'nol kulit akar mengkudu

Berdasarkan gambar di atas terdapat 2 puncak pada konsentrasi0.0012% yaitu dengan puncak
pertama pada panjang gelombang 274 nm dengan nilai absorbansi sebesar 1,494 dan pada puncak
kedua dengan panjang gelombang 409 nm dengan nilai absorbansinya sebesar 0,273. Serapan
antrakuinon pada spektrofotometer UV- Vis terletak pada daerah panjang gelombang 267-450
(Sudarsono dan Aini, 1997). Dengan demikian maka dapat disimpulkan bahwa diduga adanya
senyawa turunan antrakuinon pada sampel yaitu morindon.

Hasil Preparasi DSSC

Preparasi pada kaca ITO dengan mengukur bagian konduktivitas dan nilai hambatan. Nilai
hambatan yang digunakan pada kaca adalah untuk katoda 62 € dan untuk anoda 78 Q. Ukuran kaca
menjadi 2 cm x 2,5 cmkarena bagian konduktif sudah diisolasikan sebagai pembatas sehingga luas
permukaan menjadi 5 cm” Kemudian pada bagian ini dilapisi dengan pasta SiO2 yang menggunakan
metode doctor blade. Metode ini merupakan metode yang paling mudah untuk membuat pasta merata
dengan baik dan benar. Selanjutnya dipanaskan dengan menaikan suhu secara berlahan-lahan sampai
suhu mencapai 450°C. Pada suhu ini Terjadi perubahan warna pada pasta SiO2 yang mana dari wana
putih-coklat-hitam-putih. Terjadi perubahan warna ini karena senyawa lain yang telah diuapkan atau
Adanya pengotor berupa pelarut. Setelah itu kaca direndam pada zat warna ekstrak kulit kulit akar
mengkudu selama 2 jam. Tujuan melakukan perendaman dalam waktu yang lama agar dapat
menyebabkan dye yang terikat pada ekeltroda SiO- lebih besar. Semakin banyakpewarna yang terikat
pada elektroda SiO2 maka semakin banyak pula energi foton yang terserap dalam elektroda SiO2. Hal
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ini dibuktikan bahwa terjadi perubahan warna merahdikarenakan adanya interaksi kovalen antara zat
warna dan pasta SiO2.

Preparasi elektroda lawan dengan penambahan larutan PVA ke dalam grafit yang telah digerus
dan distirer untuk dijadikannya homogen. Kemudian dilapisi pada kaca dengan ukuran yang sama
dengan elektrodakerja atau elektroda SiO2. Lalu dipanaskan untuk menguatkan ikatan antara SiO2

dab kaca ITO dan juga untuk menghilangkan sisa air pada larutan PVA. Penggunaan grafit ini
merupakan kumpulan atom karbon yang bertujuan sebagai katalis untuk membantu triodida sebagai
penerima elektron. Elektrolit yang digunakan adalahelektrolit cair dari hasil reaksi antara KiI,
Asetonitril, dan 1.. Mekanisme reaksi redoks elektrolit cair.

KI+ 1, — Kls

3= > I§ + 2e

21 — P

L+l — 3

Kedua kaca elektroda ditempel dan dijempit bagian pingkirnya sehingga tidak mudah terlepas.
Selanjutnya ditambahkan elektrolit pada bagian samping antara elektroda SiO2 dan elektroda lawan.
Elektrolit ini bersifat sebagai penyedia elektron untuk menggantikan elektron pada pewarna yang
teroksidasi. Kemudian dijepit dengan aligator klip dan diukur arus dan tegangan menggunakan
multimeter. Untuk kabel warna merah pada alligator dijepit pada elektroda lawan (katoda) sedangkan
pada kabel warna hitam dijepit pada elektroda kerja (anoda).
Hasil Pengujian

Pembacaan pada arus diatur jarum pada skala 200 puA dan tegangan pada skala 200 mV.
Pengukuran dimulai setiap 1 menit dengan bantuan stopwatch dan juga lampu halongen 10 Watt
sebagai sumber cahaya pengganti matahari yang memiliki daya kostan. Ketika sel ditetesi larutan
elektrolit, dihubungkandengan multimeter dan disinari maka akan terjadi perubahan angka hal ini
menunjukan adanya eksitasi elektron pada pewarna oleh energi dari cahaya lampu. Ketika anoda
dikenai cahaya maka energi foton diserap oleh pewarna yang telah berikatan dengan SiO2, sehingga
elektron pada pewarna memperoleh energi untuk untuk tereksitasi. Selanjutnya elektron pada dye
tereksitasi dari keadaan dasar (Highest Occupied Molecular Orbital) ke keadaan tereksitasi (Lowest
Unoccupied Molecular Orbital). Kemudian elektron diinjeksi kepita konduktifitas SiO2 yang

berperansebagai akseptor dalam keadaan teroksidasi molekul pewarna kehilangan elektron. Terjadinya
injeksi ini karena adaya ikatan antara semikonduktor dan pewarna. Selanjutnya elektron akan
ditransfer melalui rangkaian luar menuju elektroda lawan. Elektron yang tereksitasi ini akan kembali
ke sel sehingga bereaksi dengan elektrolit dan menuju ke pewarna yang tereksitasi. Ketika proses ini
terjadi maka pada keadaan dasar terjadi hole sehingga akan terisi oleh elektron dari elektrolit redoks.
Elektrolit yang digunakan ini sebagai pasangan redoks yang akan bertindak sebagaimediator penyedia
elektron dan menghasilkan suatu siklus.

Berdasarkan pengujian diperoleh data arus dan tegangan. Sehingga hubungan antara hasil kali
arus, waktu, dan tegangan terhadap waktu dapat dilihat dari gambar di bawabh.

10 Pmax184’
0

6
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x

Gambar 3. Hasil pengujian DSSC
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Berdasarkan hasil pengujian, diperoleh nilai efisiensi DSSC sebesar 0,196%. Hasil ini
menunjukkan nilai efisiensi DSSC cukup baik. Besar kecilnya nilai efisiensi tergantung banyak hal
salah satunya yaitu banyaknya foton yang diserap oleh dye sehingga arus yang dihasilkan akan
semakin besar.

KESIMPULAN

a. Rendemen yang diperoleh dari hasil maserasi ekstrak kulit akar mengkudu (Morinda citrofolia
L.) yangmenggunakan pelarut metanol sebesar 20%

b. Kinerja dari ekstrak methanol kulit akar mengkudu sebagai pewarna padaDSSC dapat
mengkonversi energi matahari menjadi energi listrik dengan efisiensi sebesa 0,196%.
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Abstrak

Tanaman herbal merupakan salah satu sumber antioksidan alami yang memiliki peran penting dalam
mencegah penyakit akibat radikal bebas. Salah jenis tanaman herbal yang sering digunakan yaitu kumis
kucing (Orthosiphon aristatus). Bagian tanaman kumis kucing yang digunakan sebagai obat adalah
daunnya. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui total fenolik dan aktivitas antioksidan ekstrak
metanol daun kumis kucing. Metode yang digunakan dalam penelitian ini yaitu pada penentuan total
fenolik dilakukan secara spektrofotometri dengan metode Folin-Ciocalteu dan uji aktivitas antioksidan
dilakukan dengan metode 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH). Hasil penelitian menunjukkan bahwa
ekstrak metanol daun kumis kucing mengandung golongan senyawa flavonoid, alkaloid, terpenoid dan
steroid. Kandungan total fenolik yang diperoleh yaitu 70,43 mg/g dan aktivitas antioksidan memiliki
nilai 1C50 yaitu 66,43ppm. Ekstrak metanol daun kumis kucing menunjukkan aktivitas antioksidan yang
kuat.

Kata kunci: kumis kucing (Orthosiphon aristatus); total fenolik; metode Folin- Ciocalteu; antioksidan;
DPPH

Abstract

[Title: Determination Of Total Phenolic And Antioxidant Activity Of Methanol Extract Of
Orthosiphon Aristatus Leaves] Herbal plants are a source of natural antioxidants that have an
important role in preventing diseases caused by free radicals. One type of herbalplant that is often used
is Orthosiphon aristatus. The part of the Orthosiphon aristatus plant that is used as medicine is the leaves.
This study aims to determine the total phenolic and antioxidant activity of the methanol extract of the
Orthosiphon aristatus leaf. The method used in this study is the determination of total phenolic by
spectrophotometry using the Folin-Ciocalteu method and the antioxidant activity test using the 2,2-
diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH) method. The results showed that the methanol extract of Orthosiphon
aristatus leaves has a group of compounds of flavonoids, alkaloids, terpenoids, and steroids. The total
phenolic content obtained was 70.43 mg/g and the antioxidant activity had an 1C50 value of 66.43 ppm.
The methanol extract Orthosiphon aristatus leaves showed strong antioxidant activity.

Keywords: Orthosiphon aristatus; total phenolic; Folin-Ciocalteu method; antioxidant; DPPH

PENDAHULUAN

Radikal bebas merupakan senyawa yang mempunyai satu atau lebih elektron tidak berpasangan.
Radikal bebas tersebut dihasilkan dari metabolisme sel yang normal dalam tubuh manusia atau bisa juga
berasal dari sumber luar seperti polusi, asap rokok, radiasi dan obat yang dapat merusak sel dan jaringan
jika terakumulasi dalam tubuh manusia [1]. Adanya kontaminan secara terus-menerus dari polusi
lingkungan menyebabkan meningkatnya jumlah radikal bebas sehingga dapat merusak sel didalam tubuh.
Kerusakan sel dapat mengakibatkan timbulnya penyakit degeneratif seperti penuaan dini, katarak, rematik,
penyakit jantung koroner dan liver [2]. Salah satu zat yang dapat menginaktivasi reaksi oksidasi dan
mencegah terbentuknya radikal bebas yaitu antioksidan [3].

Antioksidan terdiri dari antioksidan sintetik dan antioksidan alami. Antioksidan sintetik diperoleh
dari hasil sintesa reaksi kimia, sedangkan antioksidan alami diperoleh dari bagian- bagian tanaman seperti
kayu, kulit kayu, akar, daun, buah, bunga dan biji. Antioksidan sintetik sudah banyak digunakan dalam
produk pangan baik pada minuman maupun makanan kemasan yang mana belum dapat dianggap aman bagi
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kesehatan. Terdapat beberapa contoh dari antioksidan sintetik yaitu butil hidroksil anisol (BHA), butil
hidroksil toluene (BTH), dan tetra butil hidroksil quinon (TBHQ). Sedangkan antioksidan alami biasanya
diperoleh dari bahan- bahan alami seperti tumbuh-tumbuhan dan buah-buahan. Antioksidan alami ini
dianggap aman bagi kesehatan tubuh dikarenakan belum terkontaminasi bahan kimia serta mudah diperoleh
dilingkungan sekitar. Contoh dari antioksidan alami yaitu vitamin A, C, E, antosianin, karetenoid, flavonoid,
senyawa fenol dan asam folat [4]. Flavonoid adalah kelompok terbesar senyawa fenolik yaitu berupa
glikosida yang terdapat secara alami dan terjadi pada bagian tanaman yang berbeda. Senyawa flavonoid
memiliki banyak aktivitas biologis termasuk antimikroba, antiulcer, antiarthritic, antiangiogenik,
antikanker, penghambatan protein kinase [5].

Salah satu tanaman yang dimanfaatkan oleh masyarakat sebagai obat yaitu tanaman kumis kucing
(Orthosiphon aristatus). Bagian tanaman yang sering digunakan yaitu daunnya, baik yang segar maupun
yang telah dikeringkan. Tanaman kumis kucing memiliki kandungan flavonoid, asam fenolik , saponin,
polifenol, kuinon, tanin, monoterpenoid-seskuiterpenoid, steroid-triterpenoid, diterpen, asam lemak, dan
minyak atsiri [5,6,7]. Berdasarkan ketiga penelitian tersebut menunjukan bahwa tanaman kumis kucing
tidak mengandung alkaloid. Tanaman kumis kucing juga mengandung bioaktivitas diantaranya seperti
antioksidan, hepatoprotektif, antiinflamasi, sitotoksik, antihipertensi, dan vasodilatasi [8]. Senyawa utama
dalam kumis kucing adalah asam rosmarinat, danshensu, eupatorin dan sinensetin [7]. Penelitian yang
dilakukan oleh [9,10,11,12,13,14,15,16] senyawa yang terkandung dalam tanaman kumis kucing berpotensi
sebagai inhibitor Covid-19.

Walaupun penelitian tentang tanaman kumis kucing telah banyak dilakukan, seperti uji komposisi
kimia dan bioaktivitasnya, tetapi secara kemotaksonomi perbedaan iklim suatu tempat tumbuh tumbuhan
akan mempengaruhi komposisi kandungan senyawa kimia dari suatu tanaman. Efek farmakologi suatu
tanaman obat tergantung pada senyawa kimia yang terkandung didalam tanaman tersebut [17]. Sementara,
kandungan senyawa kimia dalam tanaman dipengaruhi oleh faktor genetik, kondisi lingkungan (tempat
tumbuh, iklim), perlakuan selama masa tumbuh, kondisi (umur dan cara panen). Oleh karena itu penelitian
ini bertujuan untuk mengetahui kandungan kimia, total fenolik dan aktivitas antioksidan ekstrakmetanol
daun kumis kucing (Orthosiphon aristatus).

METODE
Alat dan bahan

Alat-alat yang digunakan adalah peralatan gelas, pipet mikro, timbangan analitik, penangas air,
spektrofotometer UV-Vis. Bahan-bahan yang digunakan adalah daun kumis kucing (Orthosiphon aristatus),
metanol (CH3O0H,) asam klorida (HCI), Besi (l11) Klorida (FeClI3) Raksa (II) Klorida (HgCI2) aguades
(H20), asam sulfat (H2SO4) pekat, pereaksi mayer, serbuk magnesium (Mg), kloroform (CHCI3),
Na2COg3, larutan Folin-Ciocalteu, 1,1-difenil-2- pikrilhidrazyl (DPPH), dan
Prosedur penelitianPreparasi sampel

Sampel daun kumis kucing (Orthosiphon aristatus) dipetik, dicuci kemudian diiris dandikering
anginkan sampai benar-benar kering dan dihaluskan hingga menjadi serbuk.
Ekstraksi

Sebanyak 500 gr serbuk daun kumis kucing (Orthosiphon aristatus), diekstraksi dengan pelarut
metanol sebanyak 2 L selama 1 hari, kemudian disaring. Filtrat yang diperoleh dievaporasi sehingga
diperoleh ekstrak pekat daun kumis kucing.
Uji fitokimia Uji flavonoid

Sebanyak 1 mL ekstrak dimasukkan ke tabung reaksi, kemudian ditambahkan HCI pekatsebanyak 2
tetes dan dikocok. Setelah itu, ditambahkan serbuk Mg dan dikocok kuat. Adanya kandungan flavonoid bila
terdapat buih dan larutan akan mengalami perubahan warna dari warna awal hijau muda menjadi warna
jingga [18].
Uji alkaloid

Sebanyak 1 mL ekstrak dimasukkan kedalam tabung reaksi dan ditambahkan 2 mL HCI, kemudian
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ditambahkan 2-3 tetes pereaksi Mayer. Adanya senyawa alkaloid ditunjukkan dengan endapan putih [18].
Uji terpenoid dan steroid

Sebanyak 1 mL ekstrak sampel dicampurkan dengan 1 mL larutan kloroform dan 3 mL H2SO4 dan
dicampur sehingga membentuk lapisan. Terbentuknya endapan berwarna coklat kemerahan menandakan
adanya terpenoid dan larutan berwarna hijau menunjukkan adanya steroid [19].
Analisis Penentuan Total Fenolik
Penentuan panjang gelombang maksimum asam galat

Larutan induk asam galat 500 ppm dibuat dengan melarutkan 5 mg asam galat dalam labu ukur 10
mL metanol. Kemudian diambil larutan sebanyak 0,1 mL dan dimasukkan kedalam tabung reaksi.
Ditambahkan 7,9 mL akuades dan 0,5 mL larutan Folin-Ciocalteu. Kemudian divortex selama selama satu
menit. Larutan di pindahkan kedalam labu takar 10 mL kemudian di cukupkan dengan larutan Na2CO3 20
%. Kemudian larutan diinkubasi selama 1 menit dan diukur panjang gelombang maksimum menggunakan
UVVis pada panjang gelombang 400nm- 800nm [20].
Penentuan Kandungan Fenolik Total dengan Metode Folin-Ciocalteu

Dibuat larutan asam galat dengan konsentrasi 50, 100, 150, 200 dan 250 ppm. Kemudian diambil
masing-masing larutan sebanyak 0,1 mL dan dimasukkan kedalam tabung reaksi. Ditambahkan 7,9 mL
akuades dan 0,5 mL larutan Folin-Ciocalteu. Kemudian divortex selama selama satu menit. Larutan
dipindahkan ke dalam labu ukur 10 ml kemudian dicukupkan dengan larutan Na2CO3 20 %. Kemudian
larutan diinkubasi selama 1 menit dan diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum dan
didapat kurva kalibrasi asam galat serta persamaan garis linear y = ax + b [20].
Uji antioksidan [21]

Larutan DPPH 0,1 mM sebanyak 2 mL dimasukkan ke dalam tabung reaksi, kemudian ditambahkan
2 mL metanol, divortex hingga homogen dan diinkubasi dalam ruangan gelap selama 30 menit dan diukur
serapannya pada panjang gelombang 515 nm. Selanjutnya dibuat larutan uji sampel dengan konsentrasi 100,
50, 25 dan 12,5 ppm. Selanjutnya sebanyak 2 mL masing-masing konsentrasi larutan uji dimasukkan ke
dalam tabung reaksi, ditambahkan larutan DPPH 0,1 mM sebanyak 2 mL, kemudian dikocok dengan vortex
hingga homogen, laludiinkubasi dalam ruangan gelap selama 30 menit. Selanjutnya serapan diukur pada
panjang gelombang 515 nm, dilakukan sebanyak tiga kali ulangan. Aktivitas penghambat radikal (IC50)
dapat dihitung dengan menggunakan persamaan 1.
% inhibisi = "~ x 100% (1)

Ab
Ket : Ab = absorbansi blanko
As = absorbansi sampel

HASIL DAN PEMBAHASAN
Pengujian fitokimia dilakukan untuk mengidentifikasi kandungan senyawa aktif yangterkandung
dalam tumbuhan. Hasil uji fitokimia ekstrak metanol daun kumis kucing (Orthosiphon aristatus) dapat
dilihat pada Tabel 1.
Tabel 1. Hasil uji fitokimia

Fitokimia Hasil Keterangan

Flavonoid Terbentuknya warna kuning +

Alkaloid Terbentuknya endapan putih

Triterpenoid Terbentuknya warna cokelat kemerahan

Steroid Terbentuknya Warna hijau

+ + +

Hasil uji fitokimia ditandai dengan adanya perubahan warna sebagai uji positifnya. Reaksi positif
yang dimaksud yaitu terjadi perubahan warna pada saat pengujian golongan senyawa flavonoid, alkaloid,
steroid dan triterpenoid [22]. Berdasarkan Tabel 1. diketahui bahwa kandungan golongan senyawa yang ada
pada ekstrak metanol daun kumis kucing yaitu flavonoid, alkaloid, triterpenoid dan steroid. Perbedaan
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kemotaksonomi sangat berpengaruh pada kandungan metabolit sekunder yang ada pada sampel. Hal ini
dibuktikan dengan penelitian yang dilakukan oleh [23] menunjukan bahwa ekstrak metanol daun kumis
kucing memiliki kandungan golongan senyawa flavonoid sedangkan steroid dan triterpenoid menunjukkan
hasil negatif.

Pengujian terhadap golongan senyawa flavonoid menunjukkan hasil yang positif yaitu terbentuknya
warna jingga. Perubahan warna tersebut merupakan hasil reaksi antara HCI dengan logam Mg. Senyawa
flavonoid akan dioksidasi oleh Mg?** dengan membentuk kompleks dengan ion magnesium. Polihidroksi
dari flavon akan direduksi oleh logam magnesium dalam asam klorida sehingga membentuk garam
flavilium. Flavonoid merupakan senyawa yang mengandung dua cincin aromatik dengan gugus hidroksil.

Hasil uji alkaloid dalam ekstrak metanol daun kumis kucing yaitu positif yang ditandai dengan
terbentuknya endapan putih. Prinsip dari metode analisis ini adalah reaksi pengendapanyang terjadi karena
adanya penggantian ligan. Perubahan warna tersebut merupakan hasil reaksi antara nitrogen pada alkaloid
dengan ion logam K* dari kalium tetraiodomerkurat (1) membentuk kompleks kalium-alkaloid yang
mengendap [24].

Analisis ini didasarkan pada kemampuan senyawa steroid dan terpenoid membentuk warna oleh asam
sulfat pekat yang sebelumnya dilarutkan dalam kloroform. Pengujian terhadap golongan senyawa
triterpenoid menunjukkan hasil positif yaitu terbentuknya warna cokelat kemerahan. Pengujian terhadap
golongan senyawa steroid menunjukkan hasil yang positif yaitu terbentuknya warna hijau. Perubahan warna
tersebut terjadi karena reaksi oksidasi pada golongan senyawa melalui pembentukan ikatan rangkap
terkonjugasi. Analisis senyawa didasarkan pada kemampuan senyawa tersebut membentuk warna dengan
H2S04 pekat dalam pelarut asam asetat anhidrat [25].

Uji kandungan total fenol bertujuan untuk mengetahui jumlah fenol yang terdapat pada sampel. Untuk
menentukan kadar fenolik total, terlebih dahulu dilakukan running panjang gelombang larutan standar asam
galat dari range 400- 800 nm menggunakan spektrofotometri UV-Vis. Panjang gelombang maksimal yang
diperoleh yaitu 765 nm. Selanjutnya dilakukan pengukuranabsorbansi larutan standar asam galat dari
beberapa konsentrasi yang diukur pada panjang gelombang maksimal yang diperoleh. Hasil pengukuran
absorbansi standar asam galat dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Absorbansi standar asam galat
Konsentrasi asam galat (ug/mL)  Absorbansi
0

0,033
50 0,208
100 0,433
150 0,608
200 0,93
250 1,17

Hasil pengukuran absorbansi larutan standar asam galat dibuat kurva kalibrasi hubungan antara
konsentrasi asam galat (C) dengan absorbansi (A) dan diperoleh persamaan garis linear. Persamaan regresi
linear yang diperoleh yaitu y = 0,0046x - 0,0096 dengan koefisien korelasi (R) 0,9906. Kurva standar
asam galat dapat di lihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Kurva standar asam galat

Untuk menghitung kadar total fenol, absorbansi sampel yang telah diperoleh, dimasukan kedalam
regersi linear y = 0,0046x - 0,0096 sebagai pengganti y sehingga diperoleh kadar ekivalen asam galat (x).
Kadar ekivalen asam galat tersebut kemudian dikalikan dengan jumlah volume yang digunakan saat
absorbansi di ukur yaitu 1 mL. Setelah diperoleh hasilnya maka dilakukan konversi satuan dari pg/mL
menjadi mg/g lalu dikalikan dengan faktor pengenceran 100. Kadar total fenolik dapat dilihat padaTabel
3.

Tabel 3. Kadar total fenolik ekstrak metanol daun kumis kucing

Absorbansi Kadar Asam Kadar Fenolik tiap gram Rata-Rata
Sampel Galat (ug/mL) ekstrak (mg/g)
0,245 55,3478 73,114
0,224 50,782 67,084 70,434
0,238 53,826 71,104

Berdasarkan hasil perhitungan ini diperoleh kadar total fenolik ekstrak metanol daun kumis kucing
sebesar 70,43 mg/g, artinya dalam setiap gram ekstrak metanol daun kumis kucing terdapat fenolik yang
setara dengan 70,43 mg asam galat.

Pengukuran total fenol menggunakan metode Folin-Ciocalteu yang berdasarkan kekuatan mereduksi
dari gugus hidroksi fenol dengan menggunakan standar asam galat. Larutan asam galat digunakan sebagai
standar karena asam galat merupakan turunan dari asam hidroksibenzoat yang tergolong asam fenolik
sederhana dan sebagai standar yang ketersediaan substansi yang stabil dan murni. Semua senyawa fenolik
termasuk fenol sederhana dapatbereaksi dengan reagen Folin-Ciocalteu walaupun bukan penangkap radikal
efektif. Inti aromatis pada senyawa fenolik dapat mereduksi fosfomolibdat-fosfotungstat menjadi
molybdenum-tungsten. Senyawa fenolik hanya bereaksi dengan reagen Folin-Ciocalteu dalam suasana basa
sehingga terjadi disosiasi proton pada senyawa fenolik menjadi ion fenolat. Reaksi fenol dan Folin-
Ciocalteu menghasilkan warna kuning dan dengan menambahkan Na2CO3 akan memberikan warna biru.
Semakin biru larutan menunjukkan semakin tingginya absorbansi [26]. Senyawa fenolat yang terkandung
dalam tanaman memiliki sifat redoks, sehingga memungkinkan bertindak sebagai antioksidan [27]. Reaksi
senyawa fenol dengan pereaksi Folin-Ciocalteu dapat dilihat padg Gambar 2.

OH
+ I (PMo,;,0,)
+ H0 +H;PO, (MoO;),, —==—
o]

Gambar 2. Reaksi senyawa fenol dengan pereaksi Folin-Ciocalteu [23]
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Pengujian aktivitas antioksidan dilakukan dengan metode DPPH (1,1-difenil-2-pikrilhidrazyl),
dengan spektrofotometri UV-Vis pada panjang gelombang maksimum 517 nm. Prinsip dasar dalam uji
antioksidan menggunakan metode DPPH adalah adanya reaksi kimia antara senyawa antioksidan dan
radikal DPPH melalui mekanisme reaksi pemberian atom hidrogen oleh senyawa antioksidan ke radikal
DPPH yang mengakibatkan adanya perubahan warna larutan dari ungu menjadi kuning atau dari ungu pekat
menjadi ungu pudar [28]. Hasil pengukuran absorbansi dari beberapa konsentrasi sampel diperoleh nilai %
inhibisi dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Hasil pengukuran absorbansi dan % inhibisi
Konsentrasi (ppm) Absorbansi % Inhibisi

100 0,171 77,647
50 0,472 38,235
25 0,667 12,810

12,5 0,722 5,620

Setelah diperoleh presentase inhibisi dari masing-masing konsentrasi, persamaan y = ax + b
ditentukan dengan perhitungan secara regresi linear dimana x adalah konsentrasi (ppm) dan y adalah
presentasi inhibisi sebagaimana terlihat pada Gambar 3.

100
- -80
S -60
= 40
< B y = 0.8395x - 5.7715
S 20 _

R2 = 0.9965
0 50 100 150

konsentrasi (ppm)
Gambar 3. Grafik hubungan konsentrasi ekstrak daun kumis kucing dengan %inhibisi

Berdasarkan persamaan regresi linier dari Gambar 3. diperoleh nilai IC50 sebesar 66,43 ppm. yang

menunjukkan bahwa ekstrak metanol daun kumis kucing memiliki aktivitas antioksidan yang kuat. Suatu
senyawa antioksidan dikatakan baik jika nilai 1IC50 semakin kecil [29].

Pada umumnya senyawa dengan tingkat aktivitas antioksidan yang kuat adalah senyawa golongan
fenol yang memilki gugus hidroksi yang tersubtitusi pada cincin bezena dengan poisis ortodanpara
terhadap gugus —OH dan —-OR. Golongan senyawa fenol dapat menangkal radikal bebas dengan
menyumbangkan protonnya sehingga dapt membentuk radikal yang stabil dengan terjadinya resonansi
pada cincin aromatic yang mengakibatkan terjadinya delokalisasi elektron pada elektron bebasnya [23].
Mekanisme kerja dari flavonoid sebagai antioksidan bisa secara langsung maupun secara tidak langsung.
Flavonoid sebagai antioksidan secara langsung mendonorkan ion hidrogen sehingga dapat menetralisir efek
toksik dari radikalbebas sedangkan secara tidak langsung dengan meningkatkan sensitifitas antioksidan
endogen dan dapat dikatakan bahwa flavonoid bekerja dengan mekanisme kerja antioksidan sekunder.
Senyawa fenol memiliki mekanisme penangkapan radikal bebas melalui reaksinya dengan gugus —OH,
sehingga dapat dikatakan bahwa senyawa fenol bekerja dengan mekanisme kerja antioksidan sekunder.
Terpenoid/steroid bekerja sebagai antioksidan dengan mekanisme kerja antioksidan primer yaitu mampu
mengurangi pembentukan radikal bebas baru dengan cara memutus reaksi berantai dan mengubahnya
menjadi produk yang lebih stabil [30].
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SIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan hasil penelitian, dapat disimpulkan bahwa ekstrak metanol daun kumis kucing
mengandung golongan senyawa flavonoid, alkaloid, terpenoid dan steroid; kandungan total fenolik bernilai
70,43 mg/g dan kandungan aktivitas antioksidan dengan nilai IC50 sebesar 66,43 ppm.

Saran dari hasil penelitian ini yaitu perlu dilakukan penelitian lanjutan tentang isolasi senyawa dan
bioaktivitas lainnya dari tanaman kumis (Orthosiphon aristatus) dengan menggunakan variasi pelarut.
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Abstrak

Materi senyawa hidrokarbon merupakan salah satu materi kimia yang sulit dipahami oleh siswa
karena terdiri dari rumus senyawa dan turunannya. Hal ini tentu berpengaruh terhadap critical
thinking skills siswa. Pada era new normal pembelajaran dilakukan secara blended learning. Guru
dituntut untuk memberikan strategi pengajaran yang lebih baik dan kreatif yaitu dengan
diadakannya critical thinking test dipadukan model discovery learning berpendekatan scientifict
approach. Model discovery learning diterapkan agar siswa belajar mandiri menemukan konsep
berbasis keilmuwan berdasarkan metode ilmiah. Tujuan penelitian ini untuk mengetahui pengaruh
model discovery learning berpendekatan scientific terhadap critical thinking siswa materi senyawa
hidrokarbon. Penelitian ini menggunakan pendekatan kuantitatif dengan jenis penelitian quasy
eksperimen. Teknik pengumpulan data menggunakan tes berpikir kritis, observasi dan
dokumentasi. Sampel yang digunakan terdiri dari kelas eksperimen dan kelas kontrol berjumlah 72
siswa yaitu kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2. Analisis data yang digunakan menggunakan uji t-test.
Hasil penelitian menunjukanbahwa critical thinking skills siswa pada materi senyawa hidrokarbon
mencapai 50%. Reliabilitas instumen soal sebesar 0,855 dengan Kkategori sangat tinggi.
Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa penerapan model pembelajaran discovery
learning berpendekatan scientific dapat mempengaruhi critical thinking skills siswa SMA Kelas XI-
MIA di SMAN 1 Papar Kediri pada era new normal.

Kata kunci: senyawa hidrokarbon, discovery learning, scientifict approach, critical thinking

Abstract

[The Effect Of Discovery Learning Model With Scientific Approach On Critical Thinking
Skills Students of Classes XI-MIA SMAN 1 Hydrocarbon Compounds Material In The New
Normal Era] Hydrocarbon compound material is a material that is difficult for students to
understand because it consists of compound formulas and their derivatives. This certainly affects
students' critical thinking skills. In the new normal era, learning was carried out using blended
learning. Teachers were required to provide better and more creative teaching strategies, namely
by holding a critical thinking test combined with a discovery learning model with a scientific
approach. The discovery learning model is applied so that students learn independently to find
scientific-based concepts based on the scientific method. The purpose of this study was to
determine the effect of the discovery learning model with a scientific approach to the critical
thinking of students on the subject of hydrocarbon compounds. This research uses a quantitative
approach with a quasi-experimental type of research. Data collection techniques using critical
thinking tests, observation, and documentation. The subjects of this study were students of classes
XI-MIA 1 and XI-MIA 2. The sample used consisted of an experimental class and a control class
of 72 students. Analysis of the data used using the t-test. The results showed that the critical
thinking skills of students on the materialof hydrocarbon compounds reached 50%. The reliability
of the question instrument is 0.855 with a very high category. Based on the results of the study, it
can be concluded that the application of the discovery learning model with a scientific approach
can affect the critical thinking skills of SMA Class XI-MIA students at SMAN 1 Papar Kediri in
the new normal era.

Keywords: hydrocarbon compounds, discovery learning, scientific approach, criticalthinking
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PENDAHULUAN

Era new normal atau dapat diartikan sebagai era kehidupan baru yang merupakan anjuran dari
pemerintah kepada masyarakat untuk melakukan aktivitas seperti biasa tetapi harus tetap mematuhi
protokol kesehatan seperti memakai masker, mencuci tangan, menjaga jarak (physical distancing), dan
pembatasan sosial (social distancing) [1]. Social distancing telah membawa dampak negatif dan
positif dalam dunia pendidikan serta aspek kehidupan lain pada pandemi covid-19 [2]. Pada era new
normal pemerintah mengeluarkan beberapa kebijakan contohnya Kemendikbud (Kementerian
Pendidikan dan Kebudayaan) mengeluarkan kebijakan mengenai pelaksanaan tahun ajaran baru,
pelaksanaan pembelajaran daring, dan penggunaan layanan atau fasilitas di lingkungan sekolah [3].
Pendidikan di era new normal berubah dari pembelajaran tatap muka menjadi pembelajaran secara
daring setelah datangnya pandemi covid-19. Pembelajaran daring pada era new normal mulai
diterapkan pada seluruh jenjang pendidikan mulai dari SD hingga Universitas [4]. Para stakeholder
dalam dunia pendidikan sedang berupaya mencari solusi tentang proses pembelajaran pada era new
normal [5].

Guru/pendidik adalah tokoh terdepan dalam dunia pendidikan yang bertugas untuk mendidik,
mengajar, melatih, memberi arahan, bimbingan, memberi penilaian serta mengevaluasi pekerjaan
siswa dan harus terus berupaya meskipun tatanan pembelajaran berubah [6](Putria et al., 2020).
Dunia Pendidikan khususnya mata pelajaran kimia harus mampu menyesuaikan diri dengan
perkembangan teknologi (ICT) (Dewi et al. 2019) . Pendidik membutuhkan media pembelajaran
untuk memfasilitasi guru mengajar dan siswa dapat belajar dengan baik [8].

Guru/Pendidik memiliki peran penting dalam kegiatan pembelajaran daring dalam rangkauntuk
membuat siswa lebih memahami materi yang diajarkan melalui teknologi yang ada [9]. Teknologi
dapat mempermudah proses pembelajaran dengan siswa pada era new normal [10]. Pada era new
normal pembelajaran daring adalah sistem pembelajaran tanpa tatap muka langsung antara guru
dengan siswa tetapi dilakukan melalui online atau internet [11].

Pelaksanaan pembelajaran secara daring membutuhkan fasilitas penunjang, seperti laptop,
smartphone, maupun tablet yang dapat dipergunakan untuk mengakses informasi kapanpun dan
dimanapun [12]. Siswa dapat melakukan interaksi dengan guru dengan beberapa aplikasi teknologi
yang sudah ada seperti video converence, zoom, google classroom, Edmodo, telepon atau live chat,
maupun whatsapp group [13]. Aplikasi teknologi ini merupakan inovasi dalam bidang pendidikan
untuk menjadi media belajar yang lebih variatif. Keberhasilan dari model maupun media pembelajaran
tergantung dari kemauan belajar siswa [14]. Permasalahan yang terjadi adalah pada masa pandemi ini
adalah banyak siswa yang kesulitan dalam belajar secara mandiri (daring) karena mungkin
didaerahnya tidak terdapat sinyal, sarana prasarana tidak memadai, dan kurangnya dukungan orangtua,
dll seperti masalah yang terdapat pada sekolah SMA 1 Papar Kediri [15].

SMA 1 Papar merupakan salah satu sekolah negeri yang berada di Kabupaten Kediri. Sekolah
ini terus berupaya untuk beradaptasi dengan lingkungan pembelajaran era new normal meskipun
banyak kendala dan hambatan baik dari guru maupun siswa. Hasil observasi di sekolah pada era new
normal sekolah ini sudah memasukkan siswanya berdasarkan absen ganjil genap. Hal ini dilakukan
agar siswa tetap dapat mengikuti pelajaran di sekolah meskipun bergantian dengan temannya.
Pembelajaran kimiapun menjadi terhambat karena kimia merupakan salah satu materi yang sulit untuk
dipahami siswa. Terdapat banyak istilah, reaksi kimia, rumus-rumus, senyawa, dan hafalan yang
tentunya jika tidak diterangkan secara langsung dan sering latihan siswa tidak akan faham dengan
benar inilah yang menyebabkan kurangnya critical thinking skills siswa terutama pada kelas XI MIA
[7]. Siswa cenderung pasif dalam pembelajaran daring. Pada saat zoom meeting siswa jarang aktif
bertanya dan menjawab. Siswa cenderung hanya mendengarkan pelajaran dari guru sehingga critical
thingking skills siswa kurang.

Pelajaran kimia dianggap sebagai mata pelajaran yang sulit dipahami oleh siswa. Banyak siswa
terutama pada jenjang Sekolah Menengah Atas (SMA), merasa kesulitan dalam memahami pelajaran
kimia. Salah satu alasan karena ada banyak siswa SMA yang tidak dapat membentuk pemahamannya
tentang konsep dasar kimia. llmu kimia memiliki beberapa karakteristik diantaranya mayoritas materi
kimia bersifat abstrak, melibatkan perhitungan matematis yang sulit, dan banyak melibatkan materi
multiple representasi (makroskopik, submikroskopik dan simbolik) sehingga dalam memahami ilmu
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kimia banyak siswa yang mengalami kesulitan. Siswa mengalami kesulitan untuk belajar pelajaran
kimia, dikarenakan siswa belum memahami suatu konsep kimia serta belum mampu berpikir lebih
kritis dalam memahami materi kimia. Siswa pada umumnya menganggap ilmu kimia sebagai ilmu
yang sulit untuk dinalar. Hal ini dapat dilihat dari proses belajar siswa yang masih rendah dalam
berpikir secara kritis. Kurangnya keterlibatan siswa dalam proses pembelajaran merupakan salah satu
permasalahan dalam pembelajaran kimia. Hal ini berpengaruh terhadap daya serap siswa serta berfikir
kritis akan suatu materi.

Proses pembelajaran kimia sering kali dikaitkan/diaplikasikan dengan kehidupan sehari-hari,
namun terkadang siswa pasif dalam pembelajaran terutama berpikir kritis terkait materi kimia yang
sedang dipelajari. Disisi lain guru bertugas sebagai sumber tama belajar harus menyajikan

pengetahuan kepada siswa kemudian siswa memperhatikan penjelasan guru. Kegiatan
pembelajaran yang seperti ini masih kurang mengembangkan interaksi antar siswa, antara siswa
dengan guru, dan sumber belajar pada suatu lingkungan pendidikan. Selain itu, pembelajaran hanya
pernah dilakukan beberapa kali pertemuan bahkan kegiatan praktikum hanya dilakukan pada materi-
materi tertentu saja. Hal ini yang dapat menyebabkan tingkat critical thinking skills siswa kurang
berkembang dan kurang mengajak siswa untuk lebih aktif dalam proses pembelajaran.

Salah satu materi kimia yang dirasa sulit untuk dipelajari oleh siswa adalah materi Hidokarbon
[16]. Hidrokarbon merupakan materi SMA IPA kelas XI semester ganjil. Banyak siswa yang
mengalami miskonsepsi pada materi senyawa hidrokarbon terutama pada jenis jenis atom karbon,
kekhasan atom karbon, struktur tata nama, sifat fisika, isomer, dan reaksi senyawa hidrokarbon [17].
Miskonsepsi materi hidrokarbon dapat diatasi dengan menggunakan media dan model pembelajaran
yang tepat [18]. Salah satu model pembelajaran yang dapat digunakan untuk mengatasi miskonsepsi
pada siswa adalah discovery learning. Model pembelajaran discovery learning merupakan model
pembelajaran yang mengajak siswa secara langsung untuk menemukan prinsip dan konsep melalui
observasi, pengelompokkan dan menyimpulkan [19]. Model discovery learning akan membuat siswa
menjadi lebih aktif dengan pendekatan saintifik (scientific approach) [20]. Pendekatan saintifik
merupakan metode pembelajaran yang didasarkan pada proses keilmuan dengan langkah kegiatan
mulai dari merumuskan masalah, hipotesis, pengumpulkan data, analisis data, hingga menarik
simpulan [21].

Pendekatan saintifik tidak hanya diterapkan pada bidang sains terapan saja, namun dapat
diterapkan pada semua bidang keilmuan termasuk kimia. Hal penting pada pendekatan saintifik adalah
membentuk peserta didik untuk memiliki keterampilan, sikap, dan pengetahuan yang baik sesuai
tuntutan pada pendidikan abad 21 [22]. Kegiatan mempelajari ilmu kimia tidak cukup hanya dengan
mempelajari konsep secara teoritis saja, tetapi juga perlu dilakukan praktek di laboratorium [23].
Pendidikan Karakter tentang kurikulum dilakukan melalui pembelajaran di kelas melalui model
pembelajaran yang tepat. Guru harus dapat memilih model pembelajaran yang digunakan secara tidak
langsung pada pesera didik untuk menanamkan pembentukan karakter peserta didik [24]. Melalui
metode tersebut diharapkan peserta didik memiliki keterampilan yang dibutuhkan pada abad 21,
seperti kecakapan berpikir kreatif (creative thinking), berpikir kritis (critical thinking), kecakapan
berkomunikasi (communication skill), penguasaan bahasa internasional, dan kerja sama dalam
pembelajaran (collaborative learning) [25].

Berdasarkan hasil observasi menunjukkan bahwa tingkat critical thinking skills siswa kelas XI
MIA masih tergolong kurang maksimal terutama pada materi Hidrokarbon. Pada pembelajaran daring,
siswa cenderung untuk kesulitan belajar dengan baik karena materi hidrokarbon banyakterdapat rumus
dan materi yang melatih siswa untuk berpikir lebih kritis. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
proses pembelajaran daring menggunakan model discovery learning berpendekatan scientific terhadap
critical thinking skills dan mengetahui besarnya pengaruh pembelajaran daring menggunakan model
discovery learning berpendekatan scientific terhadap critical thinking skills siswa.

METODE

Penelitian ini menggunakan metode penelitian deskriptif kuantitatif. Metode penelitian
kuantitatif merupakan metode penelitian yang digunakan untuk meneliti suatu sampel atau populasi
tertentu. Jenis penelitian yang digunakan adalah jenis penelitian deskriptif. Penelitian kuantitatif
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deskriptif pada penelitian ini dirancang untuk mengukur critical thinking skills siswa kelas XI MIA
SMAN 1 Papar Kediri. Jenis metode penelitian yang digunakan pada penelitian ini adalah quasi
eksperimental design. quasi eksperimental design memiliki kelompok kontrol tetapi tidak berfungsi
sepenuhnya untuk mengontrol variabel lain yangmempengaruhi pelaksanaan eksperimen. Metode ini
menganalisis tes critical thinking skills siswa. Populasi dalam penelitian ini adalah seluruh siswa kelas
X1 MIA SMAN 1 Papar Kediri. Sampel penelitian ini adalah salah satu kelas XI MIA 1 dan XI MIA
2. Instrumen penelitian ini meliputi lembar observasi, dokumentasi, tes berpikir kritis siswa, angket,
lembar wawancara guru, dan lembar wawancara siswa. Instrumen penelitian telah divalidasi oleh
validator ahli yaitu dosen dan guru mata pelajaran kimia. Dalam melakukan penelitian, peneliti terlibat
langsung dalam pengumpulan data melalui tes, angket, wawancara dan dokumentasi.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Perkembangan mengenai ilmu pengetahuan dan teknologi begitu pesat seiring dengan
perkembangan abad 21 [26]. Transformasi pendidikan abad 21 mengharapkan siswa dapat bersaing
secara global [27]. Dalam rangka mempersiapkan sumber daya siswa yang dapat bersaing secara
global maka dapat dilakukan melalui pendidikan yaitu dengan mengembangkan keterampilan
berpikir dan keterampilan memecahkan masalah terutama dalam mata pelajaran kimia [28].

Pendekatan scientific pada keterampilan abad 21 mendorong guru untuk dapat menerapkan
5M, yaitu mengamati, bertanya, mengumpulkan informasi, menalar, dan mengomunikasikan [29].
Melalui tahapan ini siswa dibimbing bertahap dengan mengorganisasikan dan melakukan penelitian
lebih lanjut. Pendekatan saintifik dalam pembelajaran kimia akan mengarahkan siswa untuk meneliti
melalui penerapan metodologi ilmiah [30]. Siswa akan secara aktif menemukan sendiri konsep-konsep
dalam pembelajaran dengan pengarahan secukupnya dari guru. Proses penemuan ini dapat dilakukan
dengan berbagai cara, salah satunya dengan melakukan kegiatan praktikum di laboratorium. Proses
pembelajaran dengan scientific approach meliputi ranah psikomotorik, kognitif, dan afektif sehingga
dapat membentuk siswa yang produktif, kreatif dan inovatif, melalui keterampilan, penguatan sikap,
dan pengetahuan yang terintegrasi.

Berdasarkan permasalahan yang ada penerapan model pembelajaran discovery learning yang
dipadukan dengan pendekatan ilmiah scientific aproach dapat digunakan sebagai upaya meningkatkan
critical thinking skills siswa. Model ini lebih mengedepankan keaktifan siswa dalam proses
pembelajaran, sedangkan guru sebagai fasilitator untuk membantu siswa menemukan dan
mengonstruksikan pengetahuan yang dipelajari [20]. Siswa bertugas menyimpulkan suatu
karakterisitik berdasarkan simulasi yang telah dilakukan.

Model pembelajaran discovery learning merupakan model pembelajaran yangmengikutsertakan
siswa secara langsung dalam menemukan konsep-konsep dan prinsip- prinsip melalui observasi,
mengelompokkan dan menghasilkan kesimpulan [31]. Pembelajaran discovery learning atau yang
biasa disebut dengan pembelajaran penemuan dapat menjadikan siswa lebih aktif dalam menemukan
suatu konsep melalui kegiatan diskusi dan mampu mengembangkan potensi dalam diri individu
siswa. Selama pembelajaran

Hidrokarbon berlangsung, siswa sangat antusias dan aktif dalam mengikuti pembelajaran
sehingga sangat berdampak pada peningkatan critical thinking skills.

Proses pembelajaran daring yang diterapkan sesuai dengan ketentuan kurikulum 2013 yaitu
dengan menerapan pendekatan saintifik (scientific approach). Kelima langkah pendekatan saintifik
dapat dilakukan secara menyeluruh dalam proses pembelajaran materi Hidrokarbon. Hal itu bertujuan
agar siswa dapat menunjukkan Kinerja yang positif dan aktif dalam mengikuti pembelajaran yang
diberikan. Pembelajaran dengan menggunakan pendekatan saintifik (scientific approach) menekankan
pada pemberian pengalaman secara langsung. Contohnya dengan memberikan apersepsi atau dorongan
berupa pertanyaan pertanyaan tentang materi hidrokarbon yang ada pada kehidupan sehari-hari yang
membuat siswa rasa ingin tahunya cukup tinggi, sehingga siswa akan mencari tahu dengan melalui
tahapan-tahapan scientifict approach. Peneliti memberikan soal pre-test dengan design model problem
solving yang erat kaitannya dengan kimia terutama materi hidrokarbon. Selain mempermudah
pemahaman siswa ketika belajar hidrokimia secara daring hal ini juga menambah pengalaman siswa
dengan diterapkannya model pembelajaran lain.
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Proses pembelajaran daring pada era new normal merupakan model pembelajaran yang
menggunakan jaringan internet dengan konektivitas, aksesbilitas, fleksibilitas dan kemampuan untuk
memunculkan interaksi pembelajaran. Pembelajaran daring pada era new normal melibatkan pengajar
dan siswa secara penuh. Siswa melakukan pembelajaran daring dengan mengakses dan mempelajari
seluruh bahan ajar, mengerjakan tugas dan berdiskusi dengan guru/teman secara online. Pembelajaran
daring dengan menggunakan model discovery learning dapat dikombinasikan dengan pendekatan
saintifik (scientific approach).

Model pembelajaran discovery learning berpotensi untuk meningkatkan critical thinking skills
siswa pada kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2. Setelah dilakukan proses pembelajaran, persentase jumlah
siswa yang mampu berpikir kritis pada kelas ekperimen mencapai 85% berada pada kategori tinggi
sedangkan pada kelas kontrol mencapai 70%. Uji reliabilitas berguna untuk tingkat konsistensi suatu
tes. Instrumen disebut dapat dikatakan reliabel jika menghasilkan skor yang konsisten. Rumus yang
digunakan adalah rumus Alpha Cronbanch dan didapatkan nilai reliabilitas sebesar 0,855. Sehingga
instrumen memiliki reliabilitas sangat tinggi karena rxyhitung > rxytabel. Hasil uji reliabilitas
diuraikan pada Tabel 1

Tabel 1. Hasil Uji Reliabilitas.
Rxyhitung Rxtabel Kriteria
0,855 0,339 Sangat tinggi

Tabel 2. Hasil Reliabilitas statistik
Cronbach's Alpha N of Items
0,855 20

Analisis Critical Thinking Skills

Critical thinking skills merupakan salah satu proses berpikir tingkat tinggi yang dapat digunakan
dalam pembentukan sistem konseptual siswa [32]. Keterampilan berpikir kritis dapat diketahui
melalui tes berpikir kritis tertulis khususnya pada penelitian ini yang menggunakan instrumen Critikal
Thinking Test berdasarkan soal-soal HOTS. Pedoman interpretasi dan indikator berpikir kritis yang
digunakan dalam penelitian ini di adopsi dari pendapat Ennis. Menurut Ennis indikator berpikir Kritis
adalah suatu karakteristik yang harus d apat dilakukan siswa untuk menunjukkan bahwa siswa telah
memiliki kompetensi dasar. “terdapat dua belas indikator keterampilan berpikir kritis yang dirangkum
dalam lima tahap” yang termuat, diantaranya elementary clarification (memberikan penjelasan
sederhana), the basis for the decision (membangun ketrampilan dasar), inference (menarik
kesimpulan), advances clarification (memberikan penjelasan lanjut), dan strategy and tactics
(menyusun strategi dan taktik). Terdapat 20 butir soal yang diujikan pada siswa kelas XI-MIA 1 dan
kelas XI-MIA 2 SMAN 1 Papar Kediri pada penelitian ini. Kelas XI-MIA 1 merupakan kelas Kontrol
dan kelas XI-MIA 2 merupakan kelas eksperimen. Secara keseluruhan keterampilan tingkat berpikir
kritis siswa kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2 SMAN 1 Papar Kediri memiliki persentase, seperti pada
Gambar 1.
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Gambar 1. Persentase Critical thinking Skills Siswa Kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2

Dari gambar diagram tersebut diambil kesimpulan bahwa tingkat keterampilan berpikir kritis
siswa melalui uji coba critical thinking test menunjukkan siswa kelas XI-MIA 2 memiliki tingkat
keterampilan berpikir kritis lebih tinggi dari pada kelas XI-MIA 1. Hal ini dibuktikan dengan
banyaknya siswa yang menjawab soal secara kritis dan logis disertai alasan/penguat dari jawabannya
tersebut. Terdapat lima indikator dalam penilaian critical thinking skills.

Pertama, siswa dapat dinyatakan mampu memberikan penjelasan sederhana apabila konsisten
memiliki ciri-ciri jawaban benar, yakin pada pilihan jawaban, alasan benar, dan memperkuat alasan
dengan argumennya. Hasil indikator berpikir kritis memberikan penjelasan sederhana siswa Kelas XI-
MIA 1 dan XI-MIA 2 tersebut dapat diambil kesimpulan bahwa rata-rata siswa mampu dalam
memberikan penjelasan sederhana terkait materi pelajaran senyawa hidrokarbon terutama pada soal
nomor 2, 10 dan 16. Dari kelas XI-MIA 1 dapat dilihat bahwa soal nomor 10 adalah soal yang
memiliki persentase indikator berpikir kritis memberikan penjelasansederhana paling tinggi, dimana
soalnya adalah memberikan analisis penjelasan sederhanamengenai reaksi halogenasi hidrokarbon.
Dari reaksi halogenasi tersebut siswa diminta untukmenjelaskan hasil reaksi dan menganalisis reaksi
halogenasi beserta alasannya mengapa reaksi halogenasi tersebut bisa terjadi dengan nilai rata-rata
47%. Sedangkan untuk persentaseindikator berpikir kritis memberikan penjelasan sederhana paling
tinggi kelas XI-MIA 2 terdapat pada soal nomor 16. Dimana dari soal tersebut siswa diminta untuk
menggambarkanstruktur isomer senyawa hidrokarbon dan menjelaskan tata letak atom C yang benar
menuruttata aturan IUPAC. Rata-rata nilai siswa yang didapat dari pertanyaan tersebut sebesar 82%.

Kedua, hasil indikator berpikir kritis membangun keterampilan dasar siswa Kelas XI-MIA 1
dan XI-MIA 2 dapat diambil kesimpulan bahwa rata-rata siswa mampu dalam membangun
keterampilan dasar terkait materi pelajaran. Dari kelas XI-MIA 1 dapat dilihat bahwa soalnomor
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15 adalah soal yang memiliki persentase indikator berpikir kritis membangun keterampilan dasar
paling tinggi dengan nilai rata-rata 53%. Sedangkan untuk persentase indikator berpikir kritis
memberikan penjelasan sederhana paling tinggi kelas XI-MIA 2 terdapat pada soal nomor 6 dengan
ata-rata nilai siswa yang didapat dari pertanyaan tersebutsebesar 80%.

Ketiga, hasil indikator berpikir kritis menarik kesimpulan siswa Kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA2
dapat diambil kesimpulan bahwa rata-rata siswa mampu dalam menarik kesimpulan terkait materi
senyawa hidrokarbon lebih khususnya pada sub-bab reaksi senyawa hidrokarbon. Dari kelas XI-MIA
1 dan XI-MIA 2 dapat dilihat bahwa soal nomor 18 adalah soal yang memiliki persentase indikator
berpikir kritis menarik kesimpulan paling tinggi. Pada soal nomor 18 tersebut siswa diminta untuk
menarik kesimpulan reaksi senyawa hidrokarbon yang mengalami pembakaran sempurna dan yang
tidak mengalami pembakaran sempurna, serta memberikan alasan dan penjelasan dari reaksi
pembakaran senyawa hidrokarbon yang terjadi. Pada indikator berpikir kritis menarik kesimpulan
persentase nilai rata-rata kelas XI-MIA 1 adalah 64% dan persentase nilai rata-rata kelas XI-MIA 2
adalah 87%. Dari soal tersebut dapat disimpulkan bahwa rata rata kelas XI1-MIA 1 dan kelas XI-MIA 2
mampu berpikir kritis dengan indikator menarik kesimmpulan yang cukup baik karena dilihat dari
persentase rata-rata nilai terdapat banyak siswa yang mampu mengerjakan dengan benar beserta alasan
penguat jawabannya tersebut. Sedangkan untuk indikator soal ketrampilan berpikir kritis siswa kelas
X1-MIA 1 paling rendah terdapat paada soal nomor 11 dengan persentase nilai rata-rata sebesar45%.

Keempat, hasil indikator berpikir kritis memberikan penjelasan lebih lanjut siswa Kelas XI-
MIA 1 dan XI-MIA 2 tersebut dapat diambil kesimpulan bahwa rata-rata siswa mampu dalam
memberikan penjelasan lebih lanjut terkait materi pelajaran. Dari kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2 dapat
dilihat bahwa soal nomor soal nomor 3 adalah soal yang memiliki persentase indikator berpikir kritis
memberikan penjelasan lebih lanjut paling tinggi. terjadi dengan nilai rata-rata XI-MIA 1 54% adalah
dan XI-MIA 2 adalah 83%.

Kelima, hasil indikator berpikir kritis membangun keterampilan dasar siswa Kelas XI-MIA 1
dan XI-MIA 2 tersebut dapat diambil kesimpulan bahwa rata-rata siswa mampu dalam membangun
keterampilan dasar terkait materi pelajaran. Dari kelas XI-MIA 1 dapat dilihat bahwa soal nomor
17 adalah soal yang memiliki persentase indikator berpikir kritis membangun keterampilan dasar
paling tinggi. terjadi dengan nilai rata-rata 65%. Sedangkan untuk persentase indikator berpikir kritis
memberikan penjelasan sederhana paling tinggi kelas XI-MIA 2 terdapat pada soal nomor 20 dengan
ata-rata nilai siswa yang didapat dari pertanyaantersebut sebesar 81%.

Analisis Pre-tes dan Pos-tes

Materi senyawa hidrokarbon terdapat empat sub materi yang dipelajari oleh siswa. Enam sub
materi itu adalah Senyawa hidrokarbon (Kekhasan atom karbon), Sifat-sifat fisik senyawa
hidrokarbon, struktur senyawa hidrokarbon, Atom C Primer, Sekunder, Tersier dan Kuarterner dan
Kegunaan senyawa hidrokarbon dalam kehidupan sehari-hari. Dalam penelitian ini enam sub materi
senyawahidrokarbon tersebar dalam 5 butir soal pre-tes yang diujikan pada siswa. Hasil presentase
soal pre-tes kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2 ditunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Presentase soal pre-tes kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2

Peneliti mengidentifikasi soal pre-tes siswa pada pendekatan scientific ini bertujuan untuk
mengetahui sejauh mana tingkat ketrampilan siswa dalam melatih untuk berpikir kritis terhadap
materi pembelajaran kimia terkhusus senyawa hidrokarbon menggunakan metode ilmiah atau
pendekatan sains yang erat kaitannya dengan kehidupan sehari-hari. Pendekatan scientific approach
tersebut siswa mampu dalam menjawab soal-soal analisis yang didesign bentuk problem solving
dengan menerapkan berbagai langkah-langkah dari pendekatan scientific.

Hasil persentase soal pre-test siswa Kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2 tersebut dapat diambil
kesimpulan bahwa rata-rata siswa mampu dalam mengerjakan soal pre-tes terkait materi senyawa
hidrokarbon dengan baik. Dari kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2 dapat dilihat bahwa soal pre-tes nomor
5 adalah soal pre-tes yang memiliki persentase paling tinggi dengan nilai rata-rata kelas XI-MIA 1
adalah 76% dan XI-MIA 2 adalah 81%. Hasil presentase soal pos- tes kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2
setelah diterapkanya model discovery learning ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Presentase soal pos-tes kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2

Soal pos-test berpendekatan scientific ini bertujuan untuk mengetahui sejauh mana tingkat
critical thinking skills siswa dalam memahami materi senyawa hidrokarbon menggunakan metode
ilmiah atau pendekatan sains yang erat kaitannya dengan kehidupan sehari-hari. Melalui pendekatan
scientific tersebut diharapkan siswa mampu menjawab soal-soal analisis dalam bentuk problem solving
dengan menerapkan berbagai langkah-langkah dari pendekatan scientific. Hasil persentase soal pos-
test siswa Kelas XI-MIA 1 dan XI-MIA 2 tersebut dapat diambil kesimpulan bahwa rata-rata siswa
mampu dalam mengerjakan soal pos-tes terkait materi senyawa hidrokarbon dengan baik. Dari kelas
XI-MIA 1 dan XI-MIA 2 dapat dilihat bahwa soal pre-tes nomor 1 adalah soal pos-tes yang memiliki
persentase paling tinggi dengan nilai rata-rata kelas XI-MIA 1 adalah 89 dan XI-MIA 2 adalah 87.
Sedangkan untuk soal pos- test nomor 3 adalah soal pos-test yang memiliki presentase paling rendah
pada kelas XI-MIAL dengan nilai rata-rata 81, sedangkan untuk soal pos-test nomor 5 adalah soal pos-
test paling rendah pada kelas XI-MIA 2 dengan nilai rata-rata 78.

Penerapan model discovery learning dapat meningkatkan keaktifan siswa dan critical thinking
skills siswa di SMAN 1 Papar Kediri karena model ini dapat mengubah kondisi belajar yang awalnya
pasif menjadi aktif serta menuntut siswa agar dapat menemukan sendiri kesimpulan dari materi yang
telah dipelajari. Model pembelajaran discovery learning adalah model pembelajaran berbasis
penemuan dimana guru hanya menjadi fasilitator atau pembimbing yang mengarahkan sehingga siswa
akan menjadi lebih aktif memperoleh pengetahuan dan memecahkan masalah agar siswa mempunyai
daya ingat yang kuat [33]. Siswa mampu menjawab soal-soal pos-test yang telah diberikan dengan
lebih teliti dan mampu berpikir lebih kritis setelah diterapkannya model discovery learning dengan
scientific approach. hal ini dikarenakan dalam soal stimulasi kepada siswa untuk bertanya dan
menggali materi lebih dalam secara mandiri, hal ini menyebabkan siswa lebih semangat belajar
terutama dalam berpikir kritis dan memahami materi pelajaran yang telah diberikan oleh peneliti.
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SIMPULAN DAN SARAN

Pembelajaran pada era new normal melibatkan pengajar dan siswa secara aktif dalam proses
pembalajaran daring. Penerapan model discovery learning dapat meningkatkan keaktifan siswa dan
critical thinking skills siswa di SMAN 1 Papar Kediri. Model pembelajaran ini dapat mengubah
kondisi belajar yang pasif menjadi aktif dan menuntut siswa untuk menemukan sendiri kesimpulan
dari materi yang dipelajari. Pendekatan scientific dapat memberikan pemahaman kepada siswa dalam
mengenal suatu informasi dan memahami berbagai materi menggunakan pendekatan ilmiah dan
menekankan pada pemberian pengalaman secara langsung. Penerapan model pembelajaran discovery
learning dengan pendekatan scientific dapat meningkatkan critical thinking skills siswa. Critical
thinking skills setelah dilakukan penerapan model discovery learning memperoleh persentase jumlah
siswa yang mampu berpikir kritis pada kelas ekperimen mencapai 85% berada pada kategori tinggi
sedangkan pada kelas kontrol mencapai 70%.

Pembelajaran daring sebaiknya dilakukan dengan lebih lebih variatif, menyenangkan dan
kreatif melalui pemanfaatan teknologi digital seperti pembuatan media pembelejaran berbasis online,
e-modul, video pembelajaran interaktif, dll agar menarik menarik perhatian siswa suapaya tidak bosan
dalam menerima materi pembelajaran Ketika daring. Instrumen critical thinking skill test lebih
dikembangkan lagi vasiasi soalnya agar dapat membantu guru dalam mengukur keterampilan berfikir
tingkat tinggi siswa pada materi senyawa hidrokarbon. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk
mengukur keterampilan berpikir kritis siswa pada materi lain.
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Abstrak

Limbah pertanian yang tidak dimanfaatkan dapat menjadi sumber permasalahan bagi
lingkungan.Oleh karena itu, pada penelitian ini telah dilakukan pemanfaatan limbah pertanian
untuk dimanfaatkan sebagai bahan pembenah tanah. Bahan pembenah tanah yang digunakan
merupakan campuran dari biochar sekam padi dan pupuk bokashi. Tujuan dari penelitian iniyakni
untuk mengetahui pengaruh pemberian biochar dan bokashi terhadap sifat kimia tanah. Biochar
sekam padi dilakukan dengan proses karbonisasi dan pembuatan bokashi melalui proses
fermentasi atau peragian bahan organik menggunakan EM-4 (Effective Microorganism-4).
Penelitian dilakukan dengan tiga perlakuan yakni pada AQ (kontrol), A1 (250 g biochar/175 g
bokashi tiap polybag), dan A2 (250 g biochar/250 g bokashi tiap polybag). Untuk mengetahui
pengaruhnya sebagai pembenah sifat kimia tanah maka dilakukan pengukuran pH, C-organik,
nitrogen, phospor dan kalium. Hasil penelitian menunjukkan bahwa pemberian biochar dan
bokashi yang diaplikasikan dalam polybag memberikan pengaruh terhadap sifat kimia tanah. pH
tanah control yang bersifat asam menjadi netral serta terjadi peningkatan unsur hara tanah yakni
N,P,K serta c-organik dengan perlakuan terbaik pada 250 g biochar/250 g bokashi tiap polybag.
Kata kunci: biochar, bokashi, pembenah tanah, unsur hara tanah

Abstract

[The Effect of the Use of Rice Husk and Bokashi Biochar as Soil Chemical Properties] Used
agricultural waste can be a source of problems for the environment. Therefore, in this research,
agriculture waste has been utilized were to used as soil improvement material. The soil
improvement material used is a mixture of rice husk biochar and bokashi fertilizer. The purpose
ofthis study was to determine the effect of giving biochar and bokashi on the chemical properties
of the soil. Rice husk biocharis carried out by carbonization process and bokashi making through
a fermentation process or organic matter fermentation using EM-4 (Effective Microorganism-4).
The study was conducted with three treatments, namely AQO (control), A1l (250 g biochar/175 g
bokashi per polybag), and A2 (250 g biochar/250 g bokashi per polybag). To determine its
effectiveness as a soil chemical enhancer, pH, C-organic, nitrogen, phosphorus, and potassium
measurements were carried out. The results showed that the application of biochar and bokashi in
polybags affected the chemical properties of the soil. The pH of the acidic control soil became
neutral and there was an increase in soil nutrients named N, P, K, and organic ¢ with the best
treatment at 250 g biochar/250 g bokashi per polybag.

Keywords: biochar, bokashi, soil enhancer, soil nutrients

PENDAHULUAN

Semakin bertambah jumlah penduduk menyebabkan lahan pertanian semakin sempit bahkan
lahan pertanian dialih fungsikan sebagai tempat pemukiman. Hal ini berdampak pada praktik
pertanianyang mulai bergeser dari pengolahan pertanian pada lahan yang luas beralih menjadi
pertanian di lahan sempit. Salah satu kegiatan bertani di lahan sempit yakni dengan menggunakan
polybag. Teknik pertanian ini memilikibeberapa kelebihan yakni dapat memanfaatkan lahan yang
sempit, tidak menguras energi untuk mengolah tanah dengan cangkul atau bajak, praktis dan
dapat dipindahkan danrelatif murah. Aktifitas bercocok tanam dengan menggunakan polybag
memberikan manfaat lainnya seperti menyalurkan hobi bertanam bagipekerja kantoran serta dapat
mendukung kebutuhan konsumsirumah tangga. Aspek penting yang menjadi perhatian untuk
pengembangan tanaman dalam polybag adalah media tanam yang umumnya menggunakan media
tanah. Jenis tanah dengan sebaranyang cukup luas di wilayah Nusa Tenggara (53.000 ha) adalah
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tanah ordo ultisol[1]. Ciri utama tanahultisol yaitu kekurangan unsur hara, memiliki pH tanah dan
kemampuan terhadap penyerapan air yang rendah [2]. Keadaan ini disebabkan oleh kandungan
tanah liat yang berlebihan pada tanah ultisol sehingga daya serap airberkurang dan menghambat
akar tanaman dalam penyerapan unsur hara dan oksigen[3]. Penggunaan tanah sebagai media tanam
dalam polybag tergolong berat. Selain itu, penggunaan jenis tanah ultisol yang rendah unsur hara
dapat menyebabkantanaman vertikal tidak bertumbuh dengan baik atau bahkan mati. Media tanam
yang baik dilihat dari beberapa faktor diantaranya [4].

1. Dapat memberikan ruang tumbuh bagi akar tanaman sekaligus menopang tanaman.

2. Porositas yang baik. Dengan kata lain, selain menahan air, drainase (kemampuan mengeluarkan
air) dan ventilasi (kemampuan membawa oksigen) juga baik. Media tanam harus dapat
mempertahankan kelembaban tanah, tetapi harus dapat menyerap kelebihan air. Media berpori
sehingga memiliki ruang kosong antara bahan agar air dapat menembus media tanam, sehingga air
tidak menggenang di pot atau polybag. Di sisi lain, media tanaman harus mampu menyerap air
(higroskopis) untuk disimpan sebagai cadangan dan mempertahankan kelembaban.

3. Menyediakan zat gizi makro dan zat gizi mikro yang cukup karena unsur hara sangat penting bagi
pertumbuhan tanaman. Nutrisi tersebut dapat disediakan oleh aktivitas mikroorganisme yang
terkandung dalam pupuk atau media tumbuh.

4. Bebas bakteri, substrat tanaman harus bebas dari hama dan penyakit. Hama dan penyakit yang
terdapat pada media tanam dapat menyerang dan membunuh tanaman.

Penggunaan tanah ultisol sebagai media tanam memerlukan bahan tambahan lainnya guna perbaikan
sifat fisik dan kimia tanah terutama ketersediaan unsur hara tanah dalam mendukungpertumbuhan
tanaman. Salah satu pembenah tanah adalah biochar yang merupakan hasil perarangan limbah
pertanian dan menghasilkan material arang berpori. Material yang umum digunakan dalam pembuatan
biochar seperti limbah sekam padi, tongkol jagung, cangkang kelapa sawit, tempurung kelapa dan
limbah biomassa lainnya [5]. Penggunaan biochar pada daerah lahan kering mampu meningkatkan
sifat kimia tanah diantaranya pH tanah yang rendah menjadi netral, unsur hara tanah seperti C-organik,
kandungan nitrogen dan posfor mengalami peningkatan. Selain itu, nilai kapasitas tukar kation (KTK)
dan rasio C/N juga meningkat. Adanya peningkatan tersebut merupakan indikator terjadinya
pembenahan tanah terutama peningkatan tingkat kesuburan tanah [6,7]. Penggunaan biocharsekam
padi dan kompos jerami padi yang diaplikasikan pada tanah ultisol menunjukkan adanya peningkatan
ketersediaan unsur hara posfor, nitrogen, dan sulfur [8]. Terdapa juga peningkatan unsur- unsur
esensial lainnya yang dibutuhkan oleh tanaman seperti kalium, kalsium dan magnesium.
Adanyaperbaikan sifat kimia tanah berpengaruh terhadap pertumbuhan dan produksi tanaman padi.
Biochar sebagai pembenah tanah mampu memperbaiki sifat kimia tanah dan dapat menekan
penggunaan pupuk sintetik secara berlebihan. Biochar merupakan media tanam yang mampu menjaga
ekosistem tanah khususnya dalam menciptakan kondisi yang baik bagi pertumbuhan mikroba di dalam
tanah.

Media tanam yang baik untuk tanaman dalam polybag merupakan media tanam yang ringan,
memiliki kemapuan serap air dan mampu menyediakan unsur hara yang cukup bagi tanaman. Oleh
karena itu, penggunaan bichar sebagai media tanam dapat menjadi salah satu alternatif. Biocahar
memiliki sifat kestabilan yang tinggi dalam tanah dikarenakan telah dilakukan pirolisis bahan-bahan
organik sehingga biochar dapat bertahan Kketika terjadi dekomposisi dan demineralisasi dalam
tanah. Sifat biochar yang stabil menyebabkan ketersediaan dalam tanah cukup lama namun mikroba
dalam tanah membutuhkan ketersediaan unsur hara yang cukup untuk dapat merombak sifat fisik
maupun kimia tanah. Oleh karena itu dibutuhkan bokashi untuk menjawab permasalahan tersebut.
Bokashi adalah kompos yang dibuat dari proses fermentasi atau fermentasi terhitung alami dengan
teknologi EM-4 (Effective Microorganism-4). Proses penguraian bokashi dalam tanah lebih cepat
sehingga dapat mendukung ketersediaan unsur hara bagi mikroba dalam tanah [8,9].Penggunaan
bokashi dikatakan dapat menumbuhkan unsur hara tanah meliputi N, P, K, C-alami dan pH tanah.
Penambahan bokashi ke dalam tanah dapat memperbaiki menggemburkan tanah sehingga proses
penyerapan air dapat mengalami peningkatan. Pemberian bokashi pada tanah ultisol sebagai media
tanam dalam polybag memberikan pengaruh nyata pada hasil pertumbuhan tanaman sawi hijau
ditinjau dari tinggi tanaman, jumlah daun, panjang akar, berat basah dan berat kering [9].

Dengan demikian, sebagai upaya untuk melakukan pembenahan tanah ultisol untuk
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dimanfaatkan sebagi media tanam dalam sistem polybag maka dapat digunakan biochar dan bokashi
sebagai bahan tambahan dalam media tanam. Oleh karena itu, penelitian ini bertujuan untuk
melakukan pengaturan komposisi media tanam tanah, biochar dan bokashi serta pengaruhnya terhadap
sifat kimia tanah.

METODE
Pembuatan biochar sekam padi

Pembuatan biochar sekam padi dilakukan dengan membakar sekam padi. Tahap pertama
disiapakan kawat kasa dengan ukuran 50 cm x 50 cm yang digulung membentuk lingkaran
berdiameter 20cm. Sekam padi ditempatkan pada sisi-sisi dari kawat kasa, kemudian masukkan bahan
yang mudah dibakar seperti ranting kering, kayu kering ke dalam kawat kasa untuk membakar sekam
padi. Proses pembakaran dilakukan hingga semua sekam terbakar menjadi arang.
Pembuatan bokashi

Bahan-bahan limbah pertanian seperti dedaunan hijau dan jerami dicacah kecil-kecil dan
ditambahkan 5 kg serbuk kayu, 5 kg dedak padi, 5 kg arang sekam padi dan kotoran sapi. Semua
bahan dicampur hingga merata kemudia pada wadah lain disiapkan 10 ml EM4 dalam 5 liter air dan
masukkan dua sendok gula pasir. Larutan diaduk hingga homogen dan disiram pada campuran bahan
baku yang telah disiapkan sebelumnya. Bahan disimpan ditempat yangsejuk lalu ditutup menggunakan
terpal agar proses fermentasi dapat berlangsung. Selama proses fermentasi terjadi kenaikan suhu dan
perlu dilakukan pengadukan agar suhunya menurun. Proses fermentasiberlangsung selama 14 hari dan
akan terbentuk bokashi yang siap digunakan.
Komposisi media tanam dalam polybag

Komposisi AQ merupakan kontrol (tanah 3 kg); Komposisi A1 merupakan campuran tanah 3 kg
dengan penambahan biochar dan bokashi (2509/175 g); Komposisi A2 merupakan campuran tanah 3

kg dengan penambahan biochar dan bokashi (250g9/250 g)

Berdasarkan variasi komposisi di atas, masing-masing variasi komposisi dimasukkan dalam 25
polybag untuk dijadikan media tanam. Penyiraman dilakukan setiap hari pagi dan sore selama satu
bulan. Untuk mengetahui pengaruh pemberian biochar dan kompos terhadap sifat kimia media tanam
maka dilakukan pengambilan sampel tanah untuk tiap komposisi dan dilakukan uji lanjutan.
Pengukuran pH tanah

Sampel tanah ditimbang sebanyak 10 gram sampel tanah hasil ayakan dan dimasukkan dalam
erlemneyer. Ditambahkan 10 ml air (pH H20) lalu dilakukan pengocokan dengan mesin pengocok
selama 60 menit. Suspensi tanah diukur menggunakan pH meter yang terkalibrasi dengan buffer pH 7
dan 4 dan dicatat nilai pH yang ditampilkan.

Pengukuran C-organik (walkley dan Black)

Ditimbang sampel tanag yang telah diayak sebanyak 0,5 g dan ditempatkan dalam labu ukur
100 mL. Tambahkan 5 ml K2Cr2071N dan dilakukan pengocokan lalu ditambahkan 7,5 ml H2SO4
pekat dan kocok selanjutnya dibiarkan selama 30 menit. Larutan kemudian diencerkan dengan air
terionisasi sampai tanda batas dan dibiarkan. Keesokan harinya, dilakukan pengukuran absorbansi
menggunakan spektrofotometer digunakan pada panjang gelombang 561 nm. Sebagai perbandingan,
pipet larutan standar 0 dan 5 mL dari larutan induk 5.000 ppm ke dalam labu ukur 100 mL
diperlakukan sama dengan sampel untuk membuat standar 0 dan 250 ppm.

Pengukuran nitrogen (metode kjedahl)

Sampel tanah ditimbang 1 g ditempatkan dalam labu, kemudian ditambahkan 2 g katalis
N/campuran selen dan 10 ml H2SO4 pekat, ditempatkan dalam lemari asam dan didestruksi sampai
cairan menjadi jernih, kemudian dikeluarkan lalu didinginkan. Larutan yang telah dingin dimasukkan
ke dalam labu destilasi dan dibilas dengan
100 mL akuades. Sampel ditambahkan 50 ml air suling dan 20 ml larutan NaOH- Na25203, kemudian
batu didih ditempatkan dalam labu destilasi yang berisi sampel. Sebanyak 50 mL larutan NaOH 0,1 N
ditempatkan dalam gelas kimia dan diberi 3 tetes MR (metil merah). Sampel didestilasi hingga
menghasilkan 75 mL filtrat. Filtrat dititrasi dengan HCI 0,02 N sampai diperoleh warna merah muda.
Perhitungan kadar N total dengan persamaan berikut
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%N = (A—B)XN.HCL x14.008 x 100% (1)
mg sampel

Keterangan: A adalah volume HCI untuk titrasi blanko; B adalah volume HCI untuk titrasi sampel; N

adalah Normalitas HCI.

Pengukuran phosphor (metode Bray 1)

Sampel tanah ditimbang sebanyak 2,5 g lalu ditambahkan 25 ml pengekstrak Bray dan Kurt |
(0,025 mHCI dalam 0,03 M NH4F), dan dikocok selama 5 menit. Setelah proses pengocokkan lalu di
lakukan penyaringan dan jika dihasilkan filtrat keruh maka dilakukan proses penyaringan ulang
hingga diperoleh filtrate jernih. Pipet 2 ml filtrate ke dalam tabung reaksi dan ditambahkan 10 ml
reagen pewarna fosfat ke setiap sampel dan serangkaian larutan standar P. Campuran dikocok dan
didiamkan selama 30 menit kemudian dilakukan pengukuran absorbansi dengan spektrofotometer
pada panjang gelombang 693 nm.

Pengukuran kalium ekstrak HCI 25%

Sampel tanah yang telah diayak ditimbang sebanyak 2 gram dan dimasukan dalam Erlenmeyer
dan ditambahakn dengan HCI 25% sebanyak 10 ml. campuran dikocok selama 5 jam kemudian
dipindahkan ke dalam tabung sentrifuse lalu disentrifuse kemudian suspense disaring dan diambil
filtratnya. Jika filtrate hasil saringan terlihat keruh maka filtrate tersebut dilakukan penyaringan ulang
hingga diperoleh filtrate jernih. Filtrate jenih dipipet 0,5 ml dan ditenpatkan dalam tabung reaksi lalu
ditambahkan 9,5 ml air bebas ion (pengenceran 20 kali) dan dilakukan pengocokkan. Larutan yang
telah diencerkan diambil 2 ml dan deret larutan standar K masing- masing dimasukkan dalam tabung
reaksi lalu dibiarkan 30 menit. Pengukuran absorbansi dilakukan dengan spektrofotometer pada
panjang gelombang 889 nm.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Untuk mengetahui pengaruh pemberian biochar dan bokashi sebagai media tanam terhadap sifat
kimia tanah ditampilkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Pengaruh pemberian biochar sebagai media tanam terhadap sifat kimia

Parameter Kontrol (tanah Biochar/bokashi Biochar/bokashi
kg) (2509/1759) (2509/2509)

pH 6,12 7,76 7,42

C-organik (%) 5,18 5,87 5,45

Nitrogen (%) 0,187 0,468 0,655

Phospor sebagai 559,01 1326,48 1553,72

P205 (mg/kg)

Kalium sebagai 3550,01 4411,66 5304,13

K20 (mg/kg)

pH Tanah

Berdasarkan data pada Tabel 1 diketahui bahwa tanah yang dugunakan sebagai media tanam
memiliki pH 6,12 dan termasuk dalam kategori agak masam. Tanah dengan pH agak masam
menunjukkan bahwa keberadaan ion H* lebih tinggi dibanding ion OH" karena di dalam tanah terdapat
kedua jenis ion ini dan konsentrasinya sesuai dengan nilai pH tanah. Adanya penambahan biochar dan
bokashi mampu meningkatkan pH tanah menjadi agak alkalis (7,76) dan netral (7,42). Peningkatan
nilai pH dipengaruhi oleh keberadaan anion asam-asam organik dalam bahan organik (biochar dan
bokashi)yang terdekomposisi. Dalam proses dekomposisi terjadi oksidasi berbagai anion-anion asam
organik yang mana reaksi ini memerlukan ion H* yang diambil dari dalamtanah dan melepaskan OH-
ke dalam tanah sehingga menyebabkan terjadinya peningkatan pH tanah. Adanya peningkatan pH juga
dikarenakan penambahan biochar yang mampu memperbaiki kemasaman tanah.
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Peroksida Karboksilat Anhirdrida

Gambar 1. Struktur biochar[10]

Biochar bersifat basa dengan mampu berperan sebagai buffer pH karena adanya protonasi gugus
dari berbagai gugus fungsional yang dimiliki. Dengan demikiankarena sifat basa dan kapasitas buffer
yang dimiliki maka pada tanah yang bersifat alkali, ketika diberi biochar tidak akan berdampak pada
peningkatan pH [11].

Pada sampel tanah kontrol, kadar pH termasuk dalam kategori agak masam dan padadaerah pH
ini terdapat kelarutan ion-ion AI** dan Fe** yang cukup tinggi. Reaksi hidrolisis yang terjadi seperti
berikut:

APF"+H20 —» AIOH)*+H*
Al(OH)*+H20 — AI(OH)2"+ H*
Al(OH)2*+H20 — AI(OH)3 + H*

Pada setiap tahapan reaksi hidrolisis terjadi pelepasan ion H* sehingga menyebabkan pH
tanah menjadi agak masam. Penambahan biochar dan bokashi mampu meningkatkan pH karena
kandungan anion-anion asam pada bahan organik mampu mengikat Al dan Fe melalui pembentukkan
senyawa kompleks. lon AI** dan Fe** berperan sebagai asam Lewis untuk aseptor elektron dan anion-
anion asam dari bahan organik biochar dan bokashi berperan sebagai basa Lewis untuk memberikan
electron dalam reaksi pengompleksan. Pembentukkan senyawa kompleks tersebut menyebabkan
keberadaan Al dan Fe dalam tanah menjadi berkurang dan pH tanah menjadi meningkat.

0

1.
M/OH, ) ’ OH,
0. L0
\OH Ne? . \0\§
+ l — l + OH- + H,0
OH, 0—
> RN [}
n’ o o Mi 0
“oH OH

Oksalat
Gambar 2. Reaksi pengompleks anion asam dengan Al [12]

Reaksi pengompleks yang terjadi antara anion asam hasil dekomposisi bahan organik biochar
dan bokashi dengan Al dalam tanah akan melepaskan ion OH". Proses ini menyebabkan keberadaan
kation-kation basa akan semakin bertambah dan berpengaruh pada perubahan pH dari agak masam
menjadi agak alkali.

C-organik

Kandungan c-organik dalam tanah mengalami peningkatan meskipun masih dalam kategori
rendah. C-organik berperan penting sebagai penyuplai bagi mikroorganisme. Pemanfaatan biochar dan
bokashi berperan penting dalam memastikan adanya c- organikdalam tanah. Kandungan karbon dalam
bokashi lebih sedikit dibandingkan pada biochardikarenakan pada bokashi sangat bergantung pada
jenis bahan baku sedangkan biochar merupakan dihasilkan melalui pirolisis untuk dihasilkan arang.
Kandungan c-organik pada bokashi lebih cepat terdekomposisi untuk dimanfaatkan oleh
mikroorganisme sedangkan karbon pada biochar akan lebih lama berada dalam tanah karena sifatnya
yang stabil dandapat bertahan ketika terjadi proses pelapukan.
Nitrogen

Ketersedian nitrogen dalam pada media tanam mengalami peningkatan. Hal ini berarti
penggunaan biochar dan bokashi berperan dalam mineralisasi nitrogen. Mineralisasi nitrogen yak ni
dengan mengubah nitrogen organik menjadi nitrogen anorganik. Nitrogen organik yangterdapat dalam
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tanah antara lain asam-asam amino atau protein, gula-gula amino seperti heksosamine, purin dan
pirimidin. Nitrogen tersebut harus diubah dalam bentuk senyawa N anorganik yaitu nitrat (NO3"),
Nitrit (NO2°), Amonium (NH4") agar dapat diserap tanaman. Proses perombakan/mineralisasi dapat
berlangsung karena adanya mikroorganisme tanah yang memanfaatakan bahan organik biochar dan
bokashi sebagai sumber energy. Hal ini didukung dengan adanya peningkatan ketersediaan c-organik
dalam tanah yang diaplikasikan dengan biocahr dan bokashi sebagai suplai energy bagi
mikroorganisme. Berdasarkan hasil penelitian diperoleh data bahwa meskipun nitrogen mengalami
peningkatan dengan adanyapenambahan variasi biochar dan bokashi namaun jumlah nitrogen berada
dalam kategori rendah. Rendahnya nitrogen dapat disebabkan oleh beberapa hal yakni nitrogen yang
telah diubah akan langsung digunakan tanaman dan mikroorganisme sehingga keberadaan dalam tanah
menjadi rendah. Nitrogen dalam bentuk NO3~ sangat mudah mengalami pencucian sehingga hampir
tidak diserap dalam kompleks jerapan koloid tanah. Faktor lainnya dikarenakan adanya proses reduksi
nitrat menjadi gas nitrogen (NO, NO2, dan N2) oleh mikroorganisme alcaligenes, bacillus,
thiobacillus, pseudomonas dalam tanah.
Phosphor

Pada sampel tanah terdapat keberadaan phosphor yang lebih rendah dibandingkan dengan
penambahan biochar dan bokashi dengan peningkatan phosphor yang sangat signifikan. Hal ini
dikarenakan pada pH rendah terjadi fiksasi phosphor oleh Al danFe sehingga menyebabkan phosphor
terlarut diubah menjadi tidak larut melalui reaksipengompleksan melalui pembentukkan kelat.

! g ’:‘ | r ‘\" " ';II
| ) Tidak ™ r = Tidak
(@) (b)
Gambar 3. Reaksi fiksasi phospor oleh Al dan Fe [13].

Adanya penambahan biochar dan bokasi yang mengalami dekomposisi berupa anion- anion
asam organik yang mampu melepaskan jerapan P oleh Al-P dan Al-Fe melalui pertukaran anio. Anion
asam organik akan menggantikan posisi phospat yang terfiksasi oleh Al dan Fe sehingga phospat akan
dilepaskan ke dalam tanah dan anion asam dari bahan organik akan terikat pada Al dan atau Fe seperti
pada Gambar 2. Adanya pelepasan Pterfiksasi meningkatkan jumlah P dalam tanah.

Kalium

Ketersediaan kalium untuk semua variasi media tanam berada pada kategori sangat tinggi.
kalium yang tersedia banyak terdapat dalam mineral tanah, sisa tanaman hasil dekomposisi dan abu
tanaman berupa arang sekam dan biochar. Oleh karena itu, berdasarkan hasil penelitian bahwa
semakin banyak biochar dan bokashi yang digunakan maka ketersediaan kalium dalam tanah semakin
meningkat. Selain itu, kalium dapat dipertukarkan dengan kation lain seperti Ca, Mg, Na, Al dan H
yang terikat pada muatan negatif koloid tanah dan bahan organik. Pertukaran sangat dimungkinkan
terjadi karena adanya sifat kapasitas tukar kation (KTK) pada tanah. Adanya pertukaranini maka
kalium akan dilepas ke dalam larutan tanah dan jumlahnya semakin meningkat.

SIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkanbahwa pemberiam biochar sekam padi dan
bokasi berpengaruh terhadap sifat kimia tanah dengan adanya terdapat peningkatkan unsur hara tanah
seperti, pH tanah, C-organik, nitrogen, phosphor dan kalium.
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Abstract

Halalan Thayyiban concept is the universal benefits of good that can be offered from halal food.
The concept is related to food safety and had the potential to support the sustainability of all
efforts to develop food quality for humanity in the future. The application of knowledge and
technology will push the concept into a trend of food service and food industry in the future. In
this case, Chemistry occupies a special position. The main purpose of this researchis to study
the interrelationships between Halalan Thayyiban concept and Safety Food that has generated by
the food service practice and Chemistry methods in food analysis. Anotherimportant objective of
this research is to analyze the topics of chemistry methods that can be offered in the training of
human resources who will be responsible to the Halal assurance of food products as an important
part of food safety. The Systematic literature review method approach was used to determine the
development of knowledge and research of Halalan Thayyiban of food products, especially in the
scope of food analysis as part of food safety. Search strategy and identification of scientific
articles and others literature sources used electronic databases. The data base search was
conducted using Various keywords such as Halal Food, Halalan Thayyiban, issues in halal food,
and food safety. The review critically appraise, evaluate, and identify limitations and strengths of
studies related to Halalan Thayyiban of food products as a part of food safety, and role of
analytical chemistry in this area. The strength of studies about chemistry methods was offered in
food products halal assurance training as a part of food safety. In conclusion, There is a close
interrelationships between Halalan Thayibban concept and Food Safety. Halalan Thayyiban
concept has become important due to its clean and wholesome requirements, and has encourage
Food Safety development in food service practice and food industry. The concept has trigger the
development of various chemistry methods in Food Analysis for the benefit of food safety. Some
topics of chemistry methods that can be offered in the training of human resources who will be
responsible to the Halal assurance of food products as an important part of food safety. These
topics include: Halalan Thayyiban principle, chemical analysis in analysis of Halalan Thayyiban
of food products (biochemical technique, chromatography techniques, mass spectrometry
techniques, electrophoresis techniques, spectroscopic techniques), Chemometric Method in
analysis of Halalan Thayyiban of food products, and Laboratory Safety in food analysis of
Halalan Thayyiban of food products.

Key Words: Halalan Thayyiban, Chemistry Methods, Food Safety, Food Analysis

INTRODUCTION

Halal is an Arabic phrase refer to Islamic law and principles of lawful and permissible. Halal
foods are foods that do not contain any components that Muslims are prohibited from consuming [4].
Halal products are the main requirement for country with mostly Muslims population [14].

The need for halal food products is increasing due to the impact of awareness in two important
groups. The first group are consumers that aware on the importance of halal as a benefit that ensures
the quality, safety and purity of food products. The second group are entrepreneurs thataware on food
production according to the halal concept that can meet the needs of consumers. The interesting thing
is demand for halal products has been increasing globally, not only from Muslim consumers but also
from non-Muslims [3].

At present, the term Halal Thayyiban is more used when talking about halal food products.
Halalan Thayyiban is how to obtain the halal sustenance and the good according to Qur’an. Islam
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strongly emphasises the aspect of Halalan Thayyiban of food consumption among its followers
[17,14].

Halalan Thayyiban concept is very closely related to the universal benefits of good that can be
offered from halal food. This has the potential to support the sustainability of all efforts to
develop food quality for humanity in the future, because this concept is closely related to foodsafety.
The application of knowledge and technology will push this concept into a trend markof service and
food industry in the future. In this case, Chemistry occupies a special position. The main purpose of
this research is to study the interrelationships between Halalan Thayyiban concept and Safety Food
that has generated by the food service practice and Chemistry methods in food analysis. The main
purpose can be synthesized into 2 most important objectives, i.e: (i) to conduct a critical review of
the impact of Halalan Thayyiban concept to Food Safetydevelopment in food service practice and
food industry; (ii) to investigate the impact of the Halalan Thayyiban concept to development of
Chemistry methods in Food Analysis for thebenefit of food safety. Another important objective of
this research is to analyze the topics of chemistry methods that can be offered in the training of
human resources who will beresponsible to the Halal assurance of food products as an important part
of food safety.

METHOD

The study was conduct using a literature review to answer the research objectives based on the
results of other studies that have been published. Systematic literature review method approach was
used to determine the development of knowledge and research of Halalan Thayyiban of food products,
especially in the scope of food analysis as part of food safety. The review process used a
comprehensive search strategy and rigorous, transparent appraisal methods. Search strategy and
identification of sciencetific articles and others literature sourches used electronic databases were
searched in June 2020 using a systematic search strategy by search engine Google Scholar and various
databases like EBSCO, Wiley Online Library, Science Direct, Taylor and Pub Med. The data base
search was conducted using Various keywords such as Halal Food, Halalan Thayyiban, issues in halal
food, and food safety. The search findings were further narrowed using keyword 'chemical analysis'.
This search was repeated using Google Scholar, then the Eligible literatures was analyzed by
systematic literature reviews. The review critically appraise, evaluate, and identify limitations and
strengths of studies related to Halalan Thayyiban of food products as a part of food safety, and role of
analytical chemistry in this area. In the final section, some strength of studies about chemistry food
safety.

RESULTS AND DISCUSSIONS
Halalan Thayyiban

According to Saaidin et al. (2018), Muslim consumers demand for Halal Assurance and would
feel confident in dining when the Halal logo or certification of Halal is visible. Halal restaurant (food
service) is based on the concept of Halalan Thayyiban to serve food and beverages following
principles of the Islamic laws (Sharia) [19].

For the muslim consumers the basic quality in halal food is the food must be free from
prohibited ingredients. It is not just stop there, the preparation of halal food includes the handling and
processing stages are important as well. It is not limited to the ingredients only but also the operation
where these are the most critical matters, means all the activities in handling and processing of the
item must be accorded to halal criteria as stated in halal standard [18].

At present, Halal assurance is one of important food certifications, and it is increasingly adopted
by the global food industries [4]. A concrete example of the importance of halal issues can be directly
seen in the restaurant food service. Some restaurants labelled “halal and thayyib” offer solution for all
consumers, to provide a sense of calm and comfort as well as an Islamic concept [14].

Related to this, the term Halalan Thayyiban has become more popular. Halalan Thayyiban
concept in food industry has become an important thing since the awareness of muslim consumers
have increase. The concept also attract non-muslim consumer, due to its clean and wholesome
requirement. Halalan Thayyiban food products expected to be a good quality, clean and have many
benefits for human body. Zainol et al. (2019) revealed that Halalan Thayyiban derives from two basic
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terms, halal (things or actions that are permitted or lawful by the Syariah law) and Tayyib
(wholesomeness and cleanliness) [27]. With respect to food products, halal indicates that the food
consumed must be allowed to be consumed in accordance to the Islamic law and tayyib emphasizes
that all food must be clean, good quality, nutritious and safe for consumption.

Food does not contain toxic elements and does not has a damaging effects on health is a
realization of the concept of tayyiban [3]. Halalan Thayyiban is not only to consume halal food but
also safe, clean, nutritious and quality foods. To provide information of the nutritional benefits of their
food products, the nutrition label is made compulsory to be displayed on food packaging. It is
important for the consumer to look into the halal logo and nutrition label on food in purchasing
processed food products, to make sure the nutrition and the food product follow Halalan Thayyiban
principle [27].

Halalan Thayyiban has become an important part of food service and food industry. The
development of food service and food industry based on the principle of Halalan Thayyiban will form
its own increasingly globalized trade cluster. According to Tieman (2015), The halal network depends
on interpersonal trust and private relationships. A halal network or society will be important as well as
local and international network of halal clusters, because it promotes halal innovation projects,
promote new Islamic economic activities and reinforce the halal brand [23].

Izberk-Bilgin and Nakata (2016) have offer five lessons for businesses in using halalmarketing
for the Muslim segment, That is holistic meaning of halal, halal rules and rulers, halal policy, attract
mainstream consumer, integrated halal approach [8].

Two lessons that interesting are the holistic meaning of halal and the integrated halal approach.
Both of these lessons can be accommodated by the Halalan Thayyiban concept asan important part
of food safety that supported by scientific evidences.

Halalan Thayyiban and Food Safety

Halalan Thayyiban concept as an important part of food safety is closely related to standardsfor
Thayyib. Food safety standards and certification are important to ensure food safety and consumer
trust. The standards of thayyib products are food and beverages that good for the consumer, which can
be observed from the aspect of health, proportional, and safety of the food and beverages [4,14].

Halalan Thayyiban concept for halal food products need to follow safe and hygienic guidelines.
In other words, Halalan Thayyiban focus on shariah compliance and safety of food, because
Thayyiban refer to wholesome, pure, clean, nourishing, and safe for consumers’ health [9].

Some important issues can enhance our understanding of the Halalan Thayyiban concept as an
important part of food safety. These Important issues i.e: food additives and food adulterations, both
issues are closely related to the holistic meaning of halal and the integrated halal approach.

Issues on Food Additives

Food additives are used in food processing to make the food less fragile and preventing the
deterioration of food quality during the production process [3]. Eating food that is not halal (haram) or
doubtful (syubhah) is prohibited in Islam. Likewise, the use of haram or doubtful material ingredients
as food additives or adulterant in food products is also prohibited [15]. Based on the concept of halal
Thayyiban, the perception of food additives can not only be limited to the haram components of food
additive agent. Moreover, the negative effects of using food additives also need to be considered as
criteria of Thayyiban.

The quality of halal processed foods that contain halal food additives from the Thayyiban status
aspect, need to be re-evaluate [3]. Many food additive agents are unhealthy and can change the
originality of food characteristics. Additive agent have been used to increase durability or freshness of
the food, but excessive amount and long run consumption of it may cause negative implication to the
human body and can contribute to the problems of health, such chronic diseases and critical diseases
[25]. Critical evaluation must be considered so that the use of additives does not erase the meaning of
Thayyiban in halal food product.

Food consumers usually do not know the safety of food additives in the processed food. The
information of food safety related data for consumers to determine any harmful chemical ingredients
in the food is safe to be consumed is important [25].

This information can help consumers to decide the best food product to consume according to
Islamic perspectives by meeting the Halalan Thayyiban criteria. The criteria that reflect standards and
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quality of food ingredients through a process of verification and certification of safety and health [25].
Issues on Halal food adulterations

Halal authenticity has been an important issue in the food industry. Many cases of involving
adulteration of haram or mushbooh ingredients in foods productions had reported [5]. Food
adulteration is a process in which food quality is reduced or replacing food ingredients or adding
unauthenticated substances or removing vital components from food for profit or other reasons [2].
Adulteration is a legal term for a food product which fails to meet certain standards, due to addition of
a substances to more expensive substances to increase visible quantities, reduce manufacturing costs
and other deceptive or malicious purpose. Food adulteration is reducing the quality of food by adding
mixture or substitution of inferior substances or by removing of some valuable ingredient. As more
food adulteration occur, Muslim consumers become more concern about the authenticity of halal food.
Muslim consumers require an accurate information on food labels, because the ingredient label usually
does not list the origin of the ingredients. Hidden ingredients in the food that come from varioussources
is a big problem for the Muslim consumers, due to this high demand for transparency in the food
industry has enhanced the development of methods for the analysis of food ingredients [5].

Halal status of the meat could change according to the way of preparing it. That is why the
animal should be slaughtered properly and prepared for consumption by the way of Shariah or Islamic
practice, to make sure it stay halal [20].

Meat that suppose to be halal for Muslims turn out it could be the opposite. Meat that is bad for
human consumption cannot be considered halal, even if it is derived from a halal- slaughtered animal.
It is a crime committed by Muslim against Muslim, as well as by and against non-Muslims. Due to this
the Halalness of food needs a regulation [13].

Meat Adulteration is defined as the addition or replacement of undeclared substances or
materials to make the product appear more valuable than it is. It is divided to 4 main areas; meat
origin, meat substitution, meat processing or treatment, and non-meat ingredient additions. Some
examples of this issues are Formalin in Meat, Glonggong meat (meat/animal that injected by water),
Tiren (meat coming from animal that died yesterday), Fake Meat, Exotic Meat (come from wild
animal species), Meat Containing Foodborne Zoonotic Diseases, Mislabelled Meat, Aniline Meat,
Garbage Meat (meat that collected from garbage sites), and Food Terrorism. Islam strongly
emphasises the aspect of halalan Thayyiban of food consumption among its followers, that is why it
must be gained clearly from halal animals that have been slaughtered based on Islamic practices and
free from contamination of harmful elements. Because of this type of fraud, the muslim must be
careful in choosing the foods they gonna eat [17]. Halal forensic laboratory testing method can be
applied for food adulteration screening to make sure the food products is halal [11].

Halalan Thayyiban Integrity food

Halalan Thayyiban as a part of food safety is a continuous process in the food service and food
industry. It is important to pay special attention to Halalan Thayyiban Risk Management Plan
(HTRMP).

The HTRMP is important in management to control the quality, safety and Halal Thayyiban of
product start from raw material until reach to consumer, and it is also important for the company to
control and manage their halalness start from the procurement until end user [21].

Food supply chain is not only concerned about food but also the origin, transparency, potential
for fraud and adulteration, increasing consumers, confidence, traceability and quality issues. Halal
food supply chain integrity encompasses protective and preventive measures to ensure food
products remain halal from production until they reach consumers [22].

Food safety is part of halal integrity as wholesomeness (tayyab), because halal integrity present
details of the halal status of the product. Halal integrity make sure that the product remain halal
throughout the supply chain and free from any activities that might breached the halal status [22]. In
this context it is very important to strengthen the role of food analysis in the integrity of Halalan
Thayyiban food products.

The role of food analysis in the integrity of Halalan Thayyiban food products is very closely
related to role of Chemistry Analytical methods. chemistry analytical methods are very important for
analysis of halal authenticity in food products as integrity of Halalan Thayyiban food product.
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Halalan Thayyiban and Role Of Analytical Chemistry Methods

Food products could be contaminated with small amounts of Haram substances that cannot be
detected by vision, smell, or taste [11]. Role of chemistry analytical methods are very important for
halal authenticity in food products. The analytical methods have been developed as a tool of scientific
validation to solve the issues of the halal authentication. Hassan et al. (2018) revealed that the
analytical methods are important for halal authenticity in food and pharmaceutical products.
Numerous analytical methods have been developed to deal with the emerging issues, some of the main
chemical methods used for the authentication analysis are biochemical, chromatography, mass
spectrometry, electrophoresis, and spectroscopic techniques [6].

With increase complexity of the consumer products a new analytical techniques need to be
developed [12]. The analytical methods have been developed as tool of scientific validation to solve
the issues of the halal authentication. Hassan et al. (2018) revealed that the analytical methods are
important for halal authenticity in food and pharmaceutical products. Numerous analytical methods
have been developed to deal with the emerging issues, some of the main chemical methods used for
the authentication analysis are biochemical, chromatography, mass spectrometry, electrophoresis, and
spectroscopic techniques [6].

The results of laboratory work are needed in efforts to enforce food law, food safety, quality
policy, and decision making. In particular halal food control, monitoring of certain haram ingredients
in raw materials and final food products that show compliance with some halal requirements. This
helps provide information and customer confidence. At the same time, thisis part of the belief in halal
authority [1].

It is clear that the demands of Halalan Thayyiban food product have increase, and it trigger
some issues that require the development of various chemistry methods for food analysis. This
development of various chemistry methods for food analysis is important to make sure the Halalan
Thayyiban food products fulfill the requirement of its Halalan Thayyiban concept in food industry.

Analytical methods have become important for halal authenticity in food and pharmaceutical
products. It has been developed to deal with the emerging issues because it is the only scientific
validation for the halal authentication for now, some of the main chemical methods such as
biochemical, chromatography, mass spectrometry, electrophoresis, and spectroscopic techniques used
for the authentication analysis [6].

Lesson from Gelatin Issue

Several techniques such as FTIR, HPLC, PCR and others have been developed to assist
consumers in choosing food products [5]. Pork gelatin is a fairly

widespread issue on the topic of halal food and halal pharmaceutical products. The
development of chemical methods in the analysis of gelatin from pork is a representative example for
the development of chemical methods in the analysis of the halal status of a product.

The enzyme-linked immunosorbent assay (ELISA) method is a biochemical technique, involves
the quantification of biologically molecular interaction and normally used in immunology to
determine the presence of antibody and antigen. ELISA was developed to identify bovine and porcine
gelatins [6].

Polymerase chain reaction (PCR) is another analytical method in biochemistry that has been
widely used to identify gelatin for halal authentication purposes. It is used in detecting the presence of
deoxyribonucleic acid (DNA) and quantification of trace DNA, to identify porcine and pork DNA as
well as other animals in gelatin, food, and pharmaceutical products. Real- time PCR is one of the most
common PCR techniques such as PCR-restriction fragment length polymorphism, species-specific
PCR, and multiplex PCR. Real-time PCR is used to detect the presence of porcine DNA in food and
pharmaceutical products [6].

The high-performance liquid chromatography (HPLC) method was used to profile the amino
acid content in the gelatin in the form of chromatogram and the peak heights are observed to
discriminate the sources of gelatin, and it identified bovine and porcine gelatins [6].

Sodium dodecyl sulphate-polyacrylamide gel electrophoresis (SDS-PAGE) is an electrophoretic
method used to separate molecules based on their molecular weight, and commonly used to analyze
proteins in complex extracts. The method was used to examined the differences of electrophoretic
polypeptides between porcine and bovine gelatin, and used to differentiate bovine and porcine gelatin
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in processed foods and adulterated samples. The distinct patterns between both gelatins estimated the
origin of the gelatin and indicated the adulteration of the gelatin [6].

Fourier transform infrared (FTIR) spectroscopy is another analytical method used in
identification of the sources of gelatin and other nonhalal substances. The FTIR spectroscopy method
is simple and accurate for discriminating spectra between samples, and useful to deal with numerous
adulteration problems in food products. The FTIR result in the form spectrum represents the molecular
fingerprint of samples, and it covers the details on functional groups and chemical compositions of
samples. Spectrum of each sample is different, it make gelatin sources identification and halal
authentication more practical. Although immense similarity of chemical properties and structures of
the proteins between the gelatins make it difficult to discriminate the sources accurately [6].

Principal component analysis (PCA)

Chemometrics is an important part of analytical chemistry, it combines mathematics, statistics,
and logic to design or select optimal measurement procedures and experiments that enable the
extraction of maximum chemical information. Extraction of maximum chemical information is
relevant to analyze chemical data and helps in understanding chemical systems [10].

Principal component analysis (PCA) is a nonparametric technique and Chemometric tool which
is used to extract relevant information in data analysis, It is widely used in multivariate data analysis to
extract information from data with multiple variables. The PCA method reduces the proportion of the
data and extracts the most pertinent information from the data set [6]. The principal component
analysis (PCA) is one of various chemometric techniques that reduces the dimensions of the data sets
and simplifies the data for easy and meaningful interpretations [10].

Obviously, analytical capacity is needed in control of Halalan Thayyiban food products. This is
manifested by the availability of qualified laboratory facilities and human resources with expertise
and skills. Development and Sustainability of the analytical capacity can be realized by training of
human resources who have competence in food analysis of the Halalan Thayyiban food products.
Training of Food Analysis of The Halalan Thayyiban Food Products

Education and research is one of five pillars that critical in building a strong halal production
and trade cluster the halal cluster model [23]. Therefore, the integration of research results into
education becoming more important in the development and sustainability of the analytical capacity,
by training the human resources who have competence in food analysis of the Halalan Thayyiban food
products. This training is training of the Halal assurance as a importance part of food safety.

Halal training is important for human resource development in the halal industry [7]. Training is
a process that applies different methods to strengthen employees’ knowledge and skill needed to
perform their job effectively, and an aspect of human resources development function of the
organization. Specialized and affordable training and development is needed for companies and
employees to increase their competitiveness. A company does not have to be run, operated or owned
by muslim to produce halal products as long as the product is produced under strict regulations,
supervision, support, guidance and the important factor is the trained and competent muslim
production inspector must ensure thehalal needs and standard requirements are fulfilled [7].

Adequate human resources is the key to halal business sustainability. Therefore, the
development of halal studies and training programs is one of the accelerators in providing quality
human resources for the halal industry. Systematic planning for halal studies and training must be
designed perfectly to provide knowledge about halal concepts and management aspects [26].

The training program is not limited to the understanding of at halal training activities carriedout
specifically. In conducting education at the university, providing topics related to Halalan Thayyiban
in courses related to food studies is also part of the training program. Some Chemistry Department and
Food Science Department provide courses of Food Chemistry as expertise courses or elective courses.
The training program of Halalan Thayyiban as a part of food safety can be carried out by providing
some topics of Halalan Thayyiban. some topics related to the chemical analysis of Halalan Thayyiban
food products. We use the term Halalan Thayyiban Chemistry for these topics.

The experience of researchers from various countries is an important input for the development
of Halalan Thayyiban Chemistry. Based on what has been explained in the discussion above, several
topics of Halalan Thayyiban Chemistry Halalan Thayyiban Chemistry can be given to students
participating in food chemistry courses, including: HalalanThayyiban principle, chemical analysis in
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Analysis of Halalan Thayyiban food products (biochemical technique, chromatography techniques,
mass spectrometry techniques, electrophoresis techniques, spectroscopic techniques), Chemometric
Method in Analysis of Halalan Thayyiban food products, and Laboratory Safety in food analysis of
Halalan Thayyiban food products.

We believe that in this training, the concept of Halalan Thayyiban is very important to be
taught. According to Mursyidi (2013), Chemical analysis is important to verify and authenticate the
halal products, but does not cover all of non halal matters such as those which are not chemical in
nature (slaughtering system).

Topic about chemometric method in analysis of Halalan Thayyiban food products is very
important to be given in this training, because it can provide the trainees with ability to manage
chemical analysis data thus increase the accuracy of chemical analysis results. There is an information
gap about the specific procedures of laboratory safety for the Halalan Thayyiban food analysis
laboratory. The procedures must be developed immediately and applied in the training of human
resources who will be responsible to the Halal assurance of food products as an important part of food
safety.

CONCLUSIONS

In conclusion, There is a close interrelationships between Halalan Toyibban - Safety Food. This
iS a positive impact to attention of food products for muslim consumers, due to practice and
development of chemistry methods in food analysis for Halalan Thayibban in food products and food
service. Halalan Thayyiban concept in food industry has become important due to its clean and
wholesome requirements, and has encourage Food Safety development in food service practice and
food industry. Halalan Thayyiban concept has trigger the development of various chemistry methods
in Food Analysis for the benefit of food safety. Chemistry methods is develop for better food analysis,
and it increase the accuracy of the food analysis. Some topics of chemistry methods that can be offered
in the training of human resources who will be responsible to the Halal assurance of food products as
an important part of food safety. These topics include: Halalan Thayyiban principle, chemical analysis
in analysis of Halalan Thayyiban of food products (biochemical technique, chromatography
techniques, mass spectrometry techniques, electrophoresis techniques, spectroscopic techniques),
Chemometric Method in analysis of Halalan Thayyiban of food products, and Laboratory Safety in
food analysis of Halalan Thayyiban of food products.
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Abstrak

Telah dilakukan penelitian mengekstrak Senyawa Turunan Antrakuinon dari Kulit akar Mengkudu
(Morinda citrifolia L.) asal Pulau Timor untuk aplikasi Dye Sensitized Solar Cell (DSSC).
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui rendemen, mengkarakterisasi ekstrak metanol akar
mengkudu dan mengetahui kinerja ekstrak sebagai pewarna pada DSSC. Metode yang digunakan
dalam penelitian ini yaitu ekstraksi, kromatografi, uji KLT dan uji Fitokimia. Ekstraksi dilakukan
dengan metanol dan diperoleh rendemen sebesar 20%. Pemisahan dengan kolom kromatografi
menggunakan eluen etil asetat : n-heksan (1:4) diperoleh rendemen sebesar 2,4%. Identifikasi hasil
kromatografi dengan uji KLT dan uji fitokimia yang diperoleh faktor retensi 0,97 dan terjadi
perubahan warna merah saat disemprot KOH 10%. Analisis efisiensi DSSC dengan material
semikonduktor ZnO dan pewarna dari ekstrak metanol akar Mengkudu diperoleh sebesar 0,09%.
Kata kunci: Mengkudu, DSSC, ZnO dan Morindon.

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara yang kaya akan flora dan fauna. Hal ini dibuktikan dengan 2.827
jenis satwa vertebrata non ikan dengan 848 jenis endemik. Disamping itu, Indonesia mempunyai
37.000 jenis tumbuhan tinggi dintaranya 18.500 tumbuhan endemik [9]. Salah satu tumbuhan yang
ada di indonesia yaitu Mengkudu (Morinda citrifolia L.). Pada tahun 2014 Produksi tanaman
Mengkudu di Indonesia mencapai 8.577.347 Kg dengan kontribusi 1,44% dari tanaman Biofarmaka
[15].

Pemanfaatan Mengkudu oleh masyarakat diantaranya sebagai obat luka, sariawan, sakit gigi,
rematik, sakit perut dan hipertensi. Bagian tanaman yang digunakan diantaranya buah, daun, batang
dan akar. Selain itu Kandungan zat warna pada Mengkudu juga dimanfaatkan sebagai pewarna alami
pada kain tenun. Karena memiliki zat warna inilah mengkudu seharusnya dapat digunakan sebagai dye
pada sel Surya. Beberapa zat warna alami telah dimanfaatkan sebagai dye pada sel Surya contohnya
klorofil, antosianin, karoten dan betalain [11]. Penelitian sel surya berbasis zat warna organik telah
banyak dilakukan, namun belum diperoleh efisiensi yang baik untuk mendekati zat warna anorganik.

Zat warna anorganik telah digunakan sejak awal yaitu zat warna ruthernium. Namun, kelemahan
dari zat warna ini yaitu memiliki biaya produksi yang mahal dan tidak ramah lingkungan [11].
Sehingga pemanfaatan zat warna organik yang memiliki biaya produksi yang murah, tidak beracun
dan ramah lingkungan sedang dikembangkan oleh para peneliti. Disamping itu, kenaikan harga
minyak bumi, pemanasan global dan kenaikan jumlah kebutuhan listrik menjadi tantangan untuk
mengurangi permasalahan ini.

Berbagai jenis energi alami berupa angin, air dan matahari sangat melimpah dan Indonesia
tergolong memiliki energi alami yang cukup maksimal karena sebagai negara kepulauan dan berada
pada sumbu 6° lintang selatan dan 11° lintang utara. Rata-rata intensitas penyinaran di Indonesia
adalah 4,8 kwWh/m?hari. Oleh karena itu, Indonesia memiliki potensi pengembangan solar sel yang
cukup maksimal [11].

Peningkatan performa sel Surya dapat dilakukan dengan penambahan zat warna organik sebagai
sensitizer yang berperan untuk kesensitifan sel terhadap cahaya [7]. Morindon merupakan zat pemberi
warna merah pada akar Mengkudu, Oleh karena itu, penggunaan morindon dari kulit akar Mengkudu
pada DSSC diharapkan dapat meningkatkan efisiensi pada sel surya
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METODE

Untuk mendapatkan hasil yang maksimal, maka penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahap
yaitu ekstraksi zat warna, pemisahan dengan kolom kromatografi dan KLT, uji fitokimi, karakterisasi
dengan spektrofometer UV-Vis dan FTIR, preparasi DSSC dan pengujian DSSC
Ekstraksi zat warna

Ekstraksi zat warna pada kulit akar Mengkudu dilakukan maserasi dengan rasio 3 kali selama
1 minggu. Sebanyak 100 gr sampel dimaserasi dengan metanol sebanyak 1 Liter dan disaring. Semua
filtrat yang diperoleh digabungkan dan dipekatkan dengan rotary evaporator kemudian dipisahkan
dengan kolom kromatografi.

Pemisahan dengan Kolom Kromatografi, KLT dan uji fitokimia

Ekstrak kental metanol hasil evaporasi dipisahkan denggan kolom kromatografi menggunakan
eluen n-heksan : etil asetat (2:8). Hasil kolom ditampung pada tabung reaksi. Uji KLT dilakukan
untuk memperoleh nilai faktor retensi. Selanjutnya diuji fitokimia dengan basa KOH 10%. Sampel
dengan warna noda dan faktor retensi yang sama di gabung, dievaporasi dan dianalisis dengan FTIR
dan spektrofotometer UV-Vis
Pengujian Spektrofotometri UV-Vis

Sebanyak 0,12 gram ekstrak pekat diencerkan dengan labu 10 mL. Hasil pengenceran diisi
pada kuvet kemudian diukur absorbansinya pada panjang gelombang 200-800 nm dan metanol sebagai
blanko.

Pembuatan elektrolit

Elektrolit yang digunakan ialah lodida/Triiodida dengan cara mencampurkan 0,8 gram KI
dengan 10 mL asetonitril lalu diaduk. Setelah itu ditambahkan 0,127 gram I, dan diaduk hingga
Homogen.

Pembuatan elektroda lawan karbon

Sebagai sumber karbon digunakan grafit dari baterai. Grafit digerus dengan menggunakan
mortar sampai halus. Kemudian ditimbang sebanyak 0,5 gram serbuk PVA dicampur dengan 4,5 mL
akuades dan dipanaskan dengan suhu 80°C sampai tercampur sempurna. Selanjutnya ditambahkan 4,5
gram grafit karbon, hasil campuran kemudian dilapisi pada bagian konduktif kaca dengan ukuran 2 x
2,5 cm dan dipanaskan dengan menaikan suhu secara perlahan sampai 450°C selama 15 menit.
Preparasi pasta ZnO

Sebanyak 0,5 gram PVA dicampur dengan 4,5 mL akuades kemudian dipanaskan pada suhu
80°C diaduk dengan teratur, kemudian dimasukan serbuk ZnO sebanyak 4,5 gram dan dilakukan
pengadukan sampai tercampur sempurna.
Perakitan DSSC [8]

Kaca ITO dibersihkan terlebih dahulu dengan menggunakan metanol, setelah itu dikeringkan
selama 15 menit pada suhu 100°C. Dibuat ukuran 2,5 x 2,5 cm untuk 2 kaca, dilakukan perekatan
dengan isolasi pada sisinya sehingga tersisa 1 x 1 cm ditengah substrat . Kemudian, Substrat dilapisi
dengan pasta ZnO sampai rata dengan metode doctor blade. Selanjutnya, dikeringkan dengan hot plate
pada suhu 300-450°C selama 1 jam. Substrat kemudian direndam pada dye selama 2 jam. Lapisan
ZnO ditutup dengan elktroda lawan karbon dan dijepit kedua sisinya dengan struktur sandwich.
Elektrolit diteteskan pada celah kedua kaca secara merata dan siap diukur. Rangkaian nya seperti
gambar 1.

Keterangan :

ol -

lawan
- ZNO + Dye

Li,,J = Elektrolit

Gambar 1. Susunan DSSC
Pengujian DSSC [6]
Sel surya yang dihasilkan diukur karateristik arus dan tegangan (I-V) dengan merangkainya
dengan sebuah multimeter dan beban atau potensiometer untuk mengatur arus di dalam rangkaian.
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Skema rangkaian pengukuran DSSC adalah sebagai berikut :

Nilai arus dan tegangan sel surya diukur pada setiap posisi potensiostat yang divariasikan mula-
mula pada resistansi maksimum hingga nilai minimumnya. Hasil pengukuran yang diperoleh dibuat
kurva I-V untuk menentukan performa energi sel surya. Dari kurva I-V diperoleh data Open Circuit
Voltage (Vo) dan Short Circuit (Isc).

FTO + ELEKTRODA
LAWAN

FTO + ZnO

MULTIMETER

Gambar 2. skema rangkaian listrik pengujian sel surya.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Ekstraksi zat warna

Sebanyak 100 gram sampel yang telah dihaluskan, dimaserasi dengan pelarut metanol. Tujuan
penggunaan metanol karena memiliki partikel yang kecil dengan kemampuan menembus dinding sel
dan menarik komponen polar maupun nonpolar. Penggunaan metanol juga karena mempunyai titik
didih yang rendah sehingga mudah diuapkan dan membutuhkan waktu yang singkat [3]. Hasil
ekstraksi kemudian dievaporasi dan diperoleh rendemen yaitu 20%.
Pemisahan dengan kolom kromatografi, KLT dan uji fitokimia

Silika yang sudah dioven kemudian dibuat berupa bubur dengan pelarut etil asetat : n-heksan 1 :
4 (v/v). Tujuan penggunaan bubur silika yang merupakan salah satu keunggulan dari metode basah
yaitu mudah dituangkan dan memperkecil kesalahan timbulnya gelembung udara. Hasil kolom yang
diperoleh ditampung di dalam tabung reaksi untuk diuji dengan Kromatografi Lapis Tipis. Hal ini
untuk mengetahui nilai faktor retensi (Rf) dan noda yang diperoleh saat bermigrasi oleh eluen. Hasil
kolom yang diperoleh yaitu mulai dari tabung dengan larutan yang berwarna bening, kuning sampai
coklat.

10% KON

N N N R S N
12343567 8091011I12131415

bt A= 4=kl A=A -k-F A4 b-F 4=
1224 86 7859l 115

Gambar 3. Hasil KLT dengan aplikasi Chem'D_raW

Gambar 3. merupakan hasil uji kromatografi lapis tipis pada sampel hasil kromatografi
dengan eluen n-heksan : etil asetat (1:1). Pada tabung 2-9 menunjukan adanya noda kuning
dengan jarak tempuh noda 3,4 cm yang mempunyai nilai Rf sebesar 0,97. Sedangkan pada tabung
11-13 terdapat noda dengan jarak 3,1 cm yang mempunyai nilai Rf 0,88. Tabung reaksi 12
terdapat noda ganda yang menunjukan ada 2 senyawa dalam tabung tersebut. Kemudian untuk uji
fitokimia dilakukan dengan menyemprotkan larutan KOH 10% pada Kromatogram dengan reaksi
positif berwarna merah.
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Karakterisasi dengan FTIR
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Gambar 4. Spektrum FTIR ekstrak akar Mengkudu.

Gambar 4. merupakan hasil karakterisasi FTIR ekstrak kulit akar Mengkudu. Berdasarkan
spektrum di atas terdapat beberapa gugus fungsi seperti pada tabel 1 [4, 14, 5].

Tabel 1. Bilangan gelombang, Gugus fungsi dan referensi.

Bilangan gelombang (cm™) Gugus Referensi bilangan
fungsi gelombang
3.334,69 OH 3.450-3.200
3.004,89 ; 2.925,1 dan 2.854 C-Hsp3 3.100-2800

strecth

1.741,60 ; 1.672,17 dan 1.627,81 C=0. 1.900-1.650
1.589,23 ; 1.568,02 dan 1.458,08 c=C 1.600-1.450
1068,49; 1.118,64 dan 1.195,78 C-O alkohol 1.300-1.000

Karakterisasi dengan UV-Vis

0350

A

000 o
..........

Gambar 5. Spektrum UV—Vi; ekstrak akar Mengkudu.

Sampel dengan konsentrasi 0,0012 % terdapat 2 puncak yaitu puncak pertama pada panjang
gelombang 274 nm dengan absorbansi sebesar 1,494 dan puncak kedua pada panjang gelombang 406
dan 409 nm sebesar 0,273 menunjukan adanya senyawa antrakuinon pada sampel yang diduga
Morindon. Menurut Sudarsono dan Aini (1997) serapan antrakuinon pada daerah panjang gelombang
430-450 dan 267-279 [14].

Preparasi DSSC

Hasil preparasi pasta ZnO dengan memanaskan air pada suhu 80 °C dan ditambahkan polyvinyl

alcohol (PVA). Tujuan penggunaan PVA ini sebagai pengikat antara kaca dan ZnO dan suhu 80 °C
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merupakan suhu penguraian dari polimer. Selanjutnya dimasukan ZnO dan distirer sampai tercampur
sempurna. Hasil yang diperoleh yaitu seperti pasta gigi berwarna putih dan lengket.

Bagian yang konduktif direkatkan isolasi sebagai pembatas sehingga ukuran kaca menjadi 2 cm
x 2,5 cm dan luas permukaan menjadi 5 cm?. Bagian ini kemudian dilapisi pasta ZnO dengan metode
doctor blade yaitu dengan meratakan pasta ZnO dengan pengaduk. Metode ini merupakan metode
yang paling mudah untuk membuat pasta merata dengan baik. Selanjutnya dipanaskan dengan
menaikan suhu secara perlahan-lahan sampai suhu mencapai 450 °C.

Selanjutnya Kaca direndam pada zat warna ekstrak akar Mengkudu selama 2 jam. Hasil yang
diperoleh setelah Anode direndam pada zat warna yang memilik konsentrasi 0,12% dalam metanol 10
mL maka berubah warna menjadi merah hal ini karena adanya interaksi kovalen antara zat warna dan
Zn0.

Preparasi elektroda lawan dengan menambahkan larutan PVA ke dalam grafit yang telah
digerus dan distirer untuk menjadikannya homogen. Setelah homogen maka siap dilapisi pada kaca
dengan ukuran yang sama dengan elektroda ZnO. Kemudian dipanaskan untuk menghilangkan sisa air
pada larutan PVA dan juga menguatkan ikatan antara ZnO dengan kaca ITO. Penggunaan grafit yang
merupakan kumpulan atom karbon ini bertujuan sebagai katalis untuk membantu triiodida menerima
elektron.

Elektrolit yang digunakan yaitu elektrolit cair dari hasil reaksi antara Kl, asetonitril dan I..
Mekanisme reaksi redoks elektrolit yaitu:

Kl+1l, — Kls

3I — I3+ 2¢e
- — | + e-) x2 reaksi transfer
21 — 2

L+l — |y

Kedua kaca elektroda ditempel dan dijepit bagian pinggirnya sehingga tidak mudah lepas.
Selanjutnya ditambahkan elektrolit pada bagian samping. Elektrolit ini bersifat sebagai penyedia
elektron untuk menggantikan elektron pada dye yang teroksidasi. Kemudian dijepit dengan aligator
klip dan diukur Arus dan Tegangannya menggunakan Multimeter.

Pengujian DSSC

Pembacaan arus diatur jarum pada skala 2000 pA dan tegangan pada skala 200 mV. Pengukuran
dimulai setiap 1 menit dengan bantuan stopwatch dan juga lampu halogen 10 Watt sebagai sumber
cahaya pengganti Matahari yang memiliki daya yang konstan. Ketika sel ditetesi larutan elektrolit,
dihubungkan dengan Multimeter dan disinari maka terjadi perubahan angka hal ini menunjukan
adanya eksitasi elektron pada pewarna oleh energi dari cahaya lampu. Ketika anoda dikenai cahaya
maka energi foton diserap oleh pewarna yang telah berikatan dengan ZnO, sehingga elektron pada
pewarna memperoleh energi untuk tereksitasi. Selanjutnya elektron pada pewarna tereksitasi dari
keadaan dasar (Highest Occupied Molecular Orbital) ke keadaan tereksitasi (Lowest Unoccupied
Molecular Orbital).

Elektron terinjeksi ke pita konduksi ZnO yang berperan sebagai akseptor elektron. Molekul
pewarna yang kehilangan elektron ini dalam keadaan teroksidasi. Injeksi ini terjadi karena adanya
ikatan antara pewarna dan semikonduktor. Kemudian elektron akan ditransfer melalui rangkaian luar
menuju ke elektroda lawan. Elektron yang tereksitasi ini akan kembali ke sel sehingga bereaksi
dengan elektrolit dan menuju ke pewarna yang teroksidasi.

Ketika proses ini terjadi maka pada keadaan dasar terjadi hole sehingga akan terisi oleh elektron
dari elektrolit redoks. Elektrolit yang digunakan ini sebagai pasangan redoks yang akan bertindak
sebagai mediator penyedia elektron dan menghasilkan suatu siklus.
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Gambar 6. jumlah elektrolit vs efisiensi.

Berdasarkan diagram di atas yang merupakan hasil pengukuran efisiensi berdasarkan
penambahan jumlah elektrolit. Efisiensi DSSC tertinggi dengan penambahan elektrolit sebanyak 3
tetes dengan nilai 0,09%. Elektrolit dengan jumlah 3 tetes merupakan nilai optimum untuk pengukuran
efisiensi pada rangkaian DSSC ini. Penambahan jumlah elektrolit melebihi jumlah optimum tidak
mampu meningkatkan efisiensi DSSC. Hal ini karena ikatan antara Morindon dan ZnO mulai putus
sehingga menurunkan kemampuan dari ZnO yang tersentisasi Morindon untuk menyerap dan
mengkonversi energi matahari menjadi energi listrik. Secara fisik dapat dilihat dari perubahan warna
pada ZnO yang mulai memudar.

Penambahan elektrolit sebanyak 1 dan 2 tetes masing-masing mampu menghasilkan arus dari
11-1 pA selama sepuluh menit. Ketika ditambahkan 3 tetes mampu menghasilkan arus dari 16-1 pA
dengan waktu 25 menit. Kemudian untuk 4 dan 5 tetes elektrolit menghasilkan arus dari 15-1 pA
selama 50 menit. Selanjutnya untuk elektrolit sebanyak 6 tetes menghasilkan arus dari 7 meningkat ke
18 dan turun sampai 1 pA selama 60 menit. Peambahan elektrolit sampai dengan 6 tetes ini tidak
disarankan karena ukuran kaca yang kecil sehingga sebagian elektrolit keluar dari substrat dan terjadi
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Gambar 7. jumlah elektrolit vs waktu.

Berdasarkan diagram batang di atas menunjukan bahwa semakin banyak jumlah elektrolit yang
ditambahkan maka akan meningkatkan waktu hidup dari DSSC namun tidak dapat meningkatkan
efisiensi pada rangkaian DSSC. Peningkatan waktu hidup karena terjadi peningkatan jumlah elektron
yang disediakan oleh elektrolit untuk mengganti elektron dari pewarna yang tereksitasi.

KESIMPULAN

Rendemen yang diperoleh dari hasil maserasi kulit akar mengkudu dengan pelarut methanol
sebesar 20%., Karakterisasi ekstrak metanol akar Mengkudu dengan FT-IR ditandai dengan gugus
fungsi OH, keton dan alkena yang merupakan ciri khas Morindon. Karakterisasi ekstrak metanol akar
Mengkudu dengan spektrofotometer UV-Vis mengandung senyawa turunan Antrakuinon yang diduga
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adalah Morindon ditandai dengan puncak serapan pada panjang gelombang 274, 406 dan 409 nm.
Kinerja dari ekstrak metanol kulit akar Mengkudu sebagai pewarna pada DSSC dapat mengkonversi
energi matahari menjadi energi listrik dengan efisiensi sebesar 0,09%.
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Abstract

Clove leaf oil adsorption research has been carried out using acid-activated clay. The stages of
clove oil adsorption were clay preparation, activation, characterization and clay ability test. The
preparation stage is carried out by cleaning the clay, in the oven, grinding and sifting. The
activation step is done by activating the clay with HCI mineral acid. Activation of this clay aims to
increase the pores, dissolve impurities so that the specific surface area of the clay is increased and
exchange the cations present in the clay into H*. Determination of clay characterization was
carried out by testing the water content and determining the clay ability test by determining the
optimum contact time, determining the optimum dose, testing clove leaf oil parameters,
determining the acid number and eugenol content. The results showed that the above treatment led
to an increase in on brightness, eugenol content and decrease in acid number. Brightness by
comparison oil adsorbat = 3" 20 mL, eugenol content based on variations in contact time and
successive doses 72%, 78%, 72% and 78%, and acid number based on variations in contact time
and dose: 46 mg/NaOh, 44 mg/NaOH, 46 mg/NaOH, 42 mg/NaOH, and 22 mg/NaOH. The
adsorptions test results showed that clay with 0,1 N activation showed the best adsorption activity,
which was able to produce the clearest adsorption oil at a dose of 3™, an increase in eugenol levels
at a contact time variation of 90 minutes, and a decrease in acid number at the 3 dose.

Keyword: Adsorben,clay , and activation

Abstrak

Minyak daun cengkeh yang telah di destilasi menggunakan alat yang sederhana mengasilkan
minyak daun cengkeh yang berwarna pekat, bilangan asam dan kadar eugenol yang belum
mencapai standar nasional Indonesia. Minyak terlihat pekat akibat kontaminasi dengan Fe dan
membentuk Fe-eugnolat. Untuk meningkatkan kecerahan, kadar eugenol dan penurunan bilangan
asam pada minyak daun cengkeh maka dilakukan penelitian dengan menggunakan adsorben
lempung yang teraktivasi asam. Metode yang digunakan dalam penelitian adalah adsorpsi dengan
lempung teraktivasi HCI sebagai adsorben. Aktivasi lempung ini bertujuan untuk meningkatkan
pori-pori, menghilangkan kotoran seperti dedaunan pada lempung sehingga luas permukaan
menjadi lebih aktif, menukarkan kation yang ada pada lempung menjadi H+ agar dapat menyamai
sisi negative dari lempung yang ada pada bagian lapisan yang menyusun lempung itu sendiri.
Variabel lain yang digunakan adalah variasi waktu kontak (60,90,120 menit) dan massa adsorben
(1,00 2,00 3,00 gram). Kesimpulan dari peningkatan kualitas minyak daun cengkeh menggunakan
adsorben lempung teraktivasi asam ini adalah terjadi peningkatan kecerahan pada warna,
peningkatan kadar eugenol dan penurunan bilangan asam. Kecerahan dengan perbandingan
adsorben : minyak = 3g : 20mL, peningkatan kadar eugenol berdasarkan variasi waktu kontak dan
dosis berturut-turut : 72%, 78%, 72%, dan 78%, dan penurunan bilangan asam berdasarkan variasi
waktu kontak dan dosis berturut-turut adalah : 46mg/NaOH, 44 mg/NaOH, 46mg/NaOH,
42mg/NaOH, dan 22mg/NaOH. Hasil uji adsorpsi menunjukan bahwa lempung engan aktivasi
0,1N menunjukan aktifitas adsorpsi terbaik, yakni mampu menghasilkan minyak hasil adsorpsi
paling jernih pada dosis 3,00 gram, peningkatan kadar eugenol pada variasi waktu kontak 90
menit, dan penurunan bilangan asam pada dosis ke 3,00 gram.

Kata kunci : Adsorben, lempung, dan aktivasi.
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PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara yang memiliki berbagai macam tanaman. Banyak produk dapat
dihasilkan melalui berbagai tanaman yang diolah sedemikian rupa. Salah satunya adalah tanaman
cengkeh. Tanaman cengkeh memiliki kandungan minyak atsiri dengan jumlah cukup besar, baik
dalam bunga (10-20%), tangkai (5-10%) maupun daun (1-4%) [1]. Eugenol( Ci0H120: ) adalah
senyawa berwarna bening hingga kuning pucat, kental seperti minyak, bersifat mudah larut dalam
pelarut organik dan sedikit larut dalam air. Eugenol memiliki berat molekul 164,20 dengan titik didih
250-255°C [2]. Eugenol merupakan senyawa yang terdapat pada minyak atsiri daun cengkeh dan
berfungsi sebagai zat antifungi dan antibakteri. Namun kualitas minyaknya masih sangat rendah
sehingga harganyapun relatif murah. Adapun penyebab rendahnya kualitas minyak daun cengkeh
karena minyak yang dihasilkan masih mengandung pengotor yang kemungkinan berupa zat warna
organik atau anorganik sehingga minyak yang dihasilkan berwarna pekat. Minyak daun cengkeh yang
diproduksi dengan alat destilasi yang dibuat dari stainless steel umumnya mempunyai kualitas lebih
baik, akan tetapi alat ini terlalu mahal sehingga petani memilih menggunakan alat yang terbuat dari
besi [3,4]. Oleh karena itu dikembangkan suatu cara untuk mengilangkan pengotor agar kualitas
minyak daun cengkeh tersebut menjadi baik. Salah satu cara sederhana ialah dengan metode adsorpsi.
Adsorpsi adalah proses penggumpalan substansi terlarut dalam larutan oleh permukaan zat penyerap
yang membuat masuknya bahan dan mengumpul dalam suatu zat penyerap. Keduanya sering muncul
bersamaan dengan suatu proses maka ada yang menyebutnya adsorpsi. Pada Adsorpsi ada yang
disebut Adsorben dan Adsorbat. Adsorben adalah zat penyerap, sedangkan adsorbat adalah zat yang
diserap [5]. Salah satu bahan yang digunakan sebagai adsorben adalah tanah liat/lempung.

Lempung alam pada dasarnya mempunyai kemampuan untuk menyerap dan melepaskan air
secara reversible sehingga kation-kation yang terikat padanya dapat mudah digantikan oleh kation lain
dari luar. Lempung juga berfungsi sebagai penukar ion, penyerap, penyaring molekul dan katalis [6].
Pada penelitian ini peneliti menggunakan lempung jenis sekunder. Lempung sekunder memiliki
partikel yang lebih halus dan plastis sehingga lebih memudahkan dalam proses adsorpsi. Namun pada
lempung sekunder ini partikel-partikel dan mineral lempungnya berkurang sehingga dapat diatasi
dengan proses aktivasi menggunakan HCL. Penggunaan larutan HCI ditujukan untuk melarutkan
pengotor sehingga luas permukaan spesifik lempung menjadi meningkat. Situs akrif lempung juga
akan mengalami peningkatan oleh karena situs yang tersembunyi menjadi terbuka sehingga
meningkatkan daya adsorpsi lempung terhadap air. Aktivasi dengan HCI juga dapat menukarkan
kation yang ada dalam lempung menjadi H+ yang juga dapat digunakan untuk mengimbangi situs
negative yang terdapat pada ruang antar lapis mineral penysuusn lempung. Selama proses aktivasi,
pengotor larut dalam fasa cair kemudian terjadi pertukaran ion Al3+, Fe3+ dan Mg2+ dengan ion
hidrogen (H+) dari larutan asam sehingga lempung menjadi lebih aktif. Proses ini disebut sebagai
proses aktivasi secara kimia. Aktivasi kimia adalah aktivitas yang di lakukan dengan menggunakan
asam mineral akan meningkatkan daya serap karena asam mineral melarutkan pengotor-pengotor yang
menutupi pori-pori adsorben [7].

Pada penelitian ini akan dipelajari metode aktivasi lempung menggunakan HCI dan uji
adsorpsinya pada minyak daun cengkeh. Adapun kajian yang ditekankan pada pembuatan lempung
teraktivasi asam yakni pada penentuan konsidi waktu optimum dan dosis optimum lempung,
pengujian organoleptik terhadap kecerahan minyak daun cengkeh serta penentuan kadar eugenol dan
bilangan asam, yang diharapkan dapat menghasilkan lempung teraktivasi dengan aktivasi adsorpsi

yang tinggi.

METODE

Penelitian ini menggunakan bentuk metode eksperimental dan organoleptik untuk mengetahui
tingkat kejernihan dan presentase peningkatan kadar eugenol serta diberi perlakuan dengan
penambahan lempung sebagai hasil aktivasi, dengan tahapan penelitian adalah preparasi lempung,
aktivasi lempung, penentuan kadar air lempung, uji kemampuan lempung sebagai adsorben pada
minyak daun cengkeh, dan pengujian parameter minyak daun cengkeh.
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Bahan yang dibutuhkan adalah: minyak daun cengkeh, HCL, indikator pp, akuades, NaOH
0,1N, Alkohol 95%. Alat yang dibutuhkan adalah : penggerus porselin, timbangan analitik, labu ukur,
erlenmeyer, oven, pengaduk magnet, pipet volume 10 mL, labu 100 mL, gelas ukur, ayakan 200 mesh,
magnetik stirer, kertas saring 42 wotman

Sebanyak 50,00 gram lempung di dispersikan ke dalam 100mL HCI 0,1N sambil diaduk
dengan pengaduk magnet. Aktivasi dilakukan selama 24 jam dengan kecepatan 100 rpm, suhu 60°C,
agar lempung terdispersi secara merata, kemudia dicuci dan disaring sampai bebas ion Cl-. Hasil yang
diperolah dikeringkan dalam oven pada suhu 1100C, kemudian digeruk dan diayak.

Padatan yang dihasilkan ini digunakan untuk menguji kemampuan lempung sebagai adsorben
minyak daun cengkeh dengan kajian variasi waktu (60, 90 dan 120 menit), variasi massa (1, 2, dan 3
gram), dan pengujian parameter minyak cengkeh yaitu uji organoleptik, kadar eugenol, dan bilangan
asam.

Minyak daun cengkeh hasil penyulingan di adsorpsi menggunakan lempung yang sudah
teraktivasi. Kajian yang diuji yaitu kajian variasi waktu, massa, kejernihan, kadar eugenol dan
bilangan asam. Teknik analisis data yang dilakukan menggunakan organoleptik dan analisis
laboratorium.

HASIL DAN PE MBAHASAN
Perlakuan awal terdiri dari beberapa tahap yaitu preparasi, aktivasi dan uji kadar air pada
lempung dengan menggunakan metode gavimetri. Hasil yang diperoleh adalah: saat preparasi berat
lempung awal 658,42gram sesudah preparasi menjadi 643,48gram, berat lempung sebelum aktivasi
50,00gram sedangkan sesudah aktivasi 23,76gram, dan presentase kadar airnya 4,1%, dapat dilihat
pada tabel 1.
Tabel 1. Perlakuan awal

Perlakuan Berat adsorben
Sebelum Sesudah
Preparasi 658,42 643,48
Aktivasi 50,00 23,76
Uji kadar air 23,76 22,77

Pada uji kemampuan adsorben dilakukan melalui 2 tahap yakni secara kimia dan fisik.
Parameter uji yang dilakukan secara kimia adalah penentuan kadar eugenol dan bilangan asam.
Sedangkan secara fisik dilakukan melalui uji organoleptik yakni pengamatan warna.

Pengujian warna secara organoleptik dilakukan dengan menggunakan indra manusia untuk
melihat kejernihan dari hasil aktivasi minyak daun cengkeh. Pengujian ini dilakukan untuk
mengetahui penilaian responden terhadap produk yang dihasilkan. Hasil responden dapat dilihat pada
tabel 2

Tabel 2. Hasil Uji Organoleptik

Waktu kontak Hasil Uji
(menit) P XCT IK %P %CT %K

0 10 0 0 100 0 0
60 0 9 1 0 90 10
90 0 0 10 0 0 100
120 0 10 0 0 100 0

Dosis (gram) Hasil Uji

P XCT K %P %CT % K

0 10 0 0 100 0 0
1,00 0 0 10 0 0 100
2,00 0 0 10 0 0 100
3,00 0 0 10 0 0 100

Dimana : P: Pekat, CT : Coklat Tua K : Kuning
%P: Persentase Pekat % CT: Persentase Coklat Tua % K : Persentase Kuning
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a). Hasil adsorpsi minyak daun cengkeh

b). Hasil adsorp3| mlnyak daun cengkeh
Berdasarkan Waktu Kontak

berdasarka Massa Adsorben

Tabel 2, menunjukan hasil uji organoleptik peningkatan warna minyak daun cengkeh tertinggi
terjadi pada variasi waktu kontak 90 menit dengan persentase hasil responden 100%. Hasil tersebut
memperlihatkan bahwa pada waktu adsorpsi yang berbeda terdapat kenaikan penyerapan warna yang
tinggi. Hal ini terjadi karena semakin lama waktu kontak antara minyak cengkeh dengan lempung
pada proses adsorpsi maka semakin banyak minyak cengkeh yang terserap pada permukaan aktif
lempung.

Pada variasi dosis, bertambahnya massa lempung menyebabkan kosentrasi Fe yang terserap
pada permukaan lempung menjadi besar sehingga warna minyak daun cengkeh mengalami
peningkatan kecerahan dengan persentase hasil responden masing-masing adalah 100%.

Hasil uji penentuan kadar eugenol, Proses adsorpsi akan terus berlangsung selama belum
mencapai titik kesetimbangan, untuk menentukan kesetimbangan dilakukan dengan variasi waktu
kontak. Penentuan waktu kesetimbangan ini dilakukan untuk mengetahui kapan suatu bahan
mengalami kejenuhan sehingga proses adsorpsi akan terhenti [7]. Variasi waktu kontak dapat
mempengaruhi daya adsorpsi yang baik terhadap adsorben.

Tabel 3. Hasil Uji Kemampuan Lempung Sebagai Adsorben Minyak Daun Cengkeh
Parameter uji

Kadar Bilangan asam
Eugenol (Mg, NaOH/g)
(%)
Waktu Kontak
0 60
60 72
90 78
120 72
Dosis
0 60
1,00 78
2,00 78
3,00 78
100
80 J —&— Kadar
60 Eugenol
40
20 Bilangan
Asam
0 - T w \ \
0 30 90
Waktu Kontak (t)

Gambar 1. Variasi waktu kontak terhadap penentuan Kadar Eugenol(%) dan Bilangan Asam(mg
NaOH/g)
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Gambar 1. menunjukan bahwa pada waktu kontak 60 menit penyerapan adsorben belum
mencapai titik kesetimbangan sehingga kadar eugenol masih 72% dan bilangan asam 46 mg NaOH/g,
dan terus bertambah hingga waktu kontak 90 menit. Pada waktu kontak 90 menit terjadi peningkatan
adsorpsi yang cukup besar, hal ini terjadi karena adsorben dan adsorbat mencapai titik kesetimbangan,
sehingga waktu kontak optimum terjadi pada menit 90.

Pada waktu kontak optimum ini, pori adsorben masih bebas dari partikel adsorbat sehingga
peluang masuk dalam adsorben masih sangat besar, perubahan kapasitas adsorpsi ini pada tahap awal
sampai kondisi optimum cukup besar sehingga kadar eugenol dan bilangan asam mengalami
peningkatan menjadi 78% dan 44 mg NaOH/g. Waktu kontak 120 menit menunjukan terjadinya
penurunan kapasitas adsorpsi.

Hal ini terjadi karena konsentrasi adsorbat sudah tidak dapat berinteraksi, disebabkan oleh
molekul-molekul adsorbat secara keseluruhan tidak berikatan dengan sisi aktif adsorben. Dengan
demikian terjadi titik kejenuhan dan sebagian adsorben melepaskan adsorbat sehingga terjadi
penurunan kadar eugenol dan bilangan asam yaitu 72% dan 46 mg NaOH/g setelah kondisi optimum.
Sehingga penelitian selanjutnya digunakan waktu kontak optimum 90 menit mengalami peningkatan
menjadi 78% dan 44 mg NaOH/g. Waktu kontak 120 menit menunjukan terjadinya penurunan
kapasitas adsorpsi.

Hal ini terjadi karena konsentrasi adsorbat sudah tidak dapat berinteraksi, disebabkan oleh
molekul-molekul adsorbat secara keseluruhan tidak berikatan dengan sisi aktif adsorben. Dengan
demikian terjadi titik kejenuhan dan sebagian adsorben melepaskan adsorbat sehingga terjadi
penurunan kadar eugenol dan bilangan asam yaitu 72% dan 46 mg NaOH/g setelah kondisi optimum.
Sehingga penelitian selanjutnya digunakan waktu kontak optimum 90 menit.

90

80 -
70 1/

60 4/
50 -
40 -
30 -
20 -

—+— Kadar
Eugenol

Bilangan
Asam

0 T T T
0 1 Dosis%g)

Gambar 2.Variasi dosis terhadap penentuan Kadar Eugenol (%) dan Bilangan Asam (Mg/NaOH/q)

Dosis adsorben merupakan parameter dalam menentukan kapasitas adsorben selama
penambahan adsorbat. Dalam penelitian ini dilakukan variasi dosis 1,00 , 2,00, dan 3,00 gram
dengan waktu kontak optimum 90 menit. Pada gambar 2 dapat diketahui bahwa tidak terjadi
peningkatan kadar eugenol seiring dengan bertambahnya dosis adsorben.

Hasil tersebut menunjukan kadar eugenol yang tetap yaitu 78%. Hal ini terjadi karena sisi aktif
adsorben tidak lagi berfungsi pada proses penyerapan minyak daun cengkeh. Sehingga dosis optimum
yang dapat digunakan yaitu 1,00 sampai dengan 3,00 gram. Namun pada bilangan asam, semakin
bertambahnya dosis adsorben kadar bilangan asam semakin menurun dari 44 mg NaOh/g menjadi 22
mg NaOH/g pada dosis 3,00 gram.

Penurunan bilangan asam disebabkan karena kosentrasi Fe yang terserap pada lempung lebih
besar dibandingkan kosntrasi Fe yang tersisa pada larutan. Penurunan pada bilangan asam dan
peningkatan kadar eugenol minyak cengkeh adalah parameter yang dapat meningkatkan kualitas dari
minyak cengkeh.
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KESIMPULAN

Aktivasi lempung dengan asam klorida (HCI) dapat meningkatkan kualitas minyak daun

cengkeh. Variasi waktu kontak yang dapat digunakan untuk dapat meningkatkan kadar eugenol dan
penurunan bilangan asam yaitu 90 menit dengan persentase kadar eugenol 78% dan bilangan asam 44
mg NaOH/g, dan variasi dosis yang dapat digunakan untuk menurunkan nilai dari bilangan asam yaitu
3,00 gram dengan nilai bilangan asam sebesar 22 mg NaOH/g dan pada kadar eugenol tidak
mengalami peningkatan. Namun nilai dari kadar eugenol ini telah memenuhi standar baku mutu
minyak daun cengkeh.
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Abstrak

Kerusakan pada jaringan tubuh manusia sering terjadi pada saat ini oleh berbagai kelainan,
maupun penyakit, yang dapat menyebabkan kecacatan struktur dan menimbulkan ganguan fungsi
tubuh, untuk itu sangat memerlukan restorasi untuk mengembalikan fungsi organ dengan
sempurna. Penambahan atau penggantian jaringan merupakan salah satu rangkaian upaya
memperbaiki kecacatan struktur tubuh, yang salah satunya adalah tulang/gigi. Penggantian
jaringan tulang yang rusak dapat menggunakan biomaterial dengan cara diimplantasikan ke dalam
jaringan tulang. Penggantian jaringan tulang yang rusak dapat menggunakan biomaterial dengan
cara diimplantasikan ke dalam jaringan tulang. Material yang digunakan sebagai pengganti
jaringan tulang/gigi adalah hidroksiapatit. Telah dilakukan penelitian mengenai Karakterisasi
Biomaterial dari cangkang kerang ale-ale yang diambil dari pantai oesapa kota Kupang yang
kemudian disintesis. Tujuan dari penelitian ini untuk mensintesis hidroksiapatit dari serbuk
cangkang kerang ale-ale yang kemudian dilakukan karakterisasi dengan pengujian FTIR. Metode
yang digunakan pada penelitian ini untuk mensintesis hidroksiapatit yaitu dengan metode
hidrotermal. Hasil sintesis hidroksiapatit dari cangkang kerang ale-ale yang dilakukan dengan
mereaksikan antara serbuk cangkang kerang ale-ale pantai oesapa kota kupang dengan amonium
hidrogen fosfat [(NH4),HPO.] berupa padatan putih. Identifikasi produk dengan spektro FTIR
menunjukkan adanya kandungan gugus PO4* dan OH- dan membuktikan bahwa produk sintesis
adalah hidroksiapatit.

Kata kunci: sintesis, cangkang kerang ale-ale, hidroksiapatit

Abstract

Damage to human tissues often occurs at this time by various disorders, as well as diseases, which
can cause structural defects and cause disturbances in body functions, for this reason, restoration is
urgently needed to restore organ function perfectly. The addition or replacement of tissue is one of
a series of efforts to repair defects in the body's structure, one of which is bone/teeth. Replacement
of damaged bone tissue can use biomaterials by being implanted into bone tissue. Replacement of
damaged hone tissue can use biomaterials by being implanted into bone tissue.The material used
as a substitute for bone/tooth tissue is hydroxyapatite. Research has been carried out on the
characterization of Biomaterials from ale-ale shells taken from the coast of Oesapa, Kupang City
which are then synthesized. The purpose of this study was to synthesize hydroxyapatite from ale-
ale shell powder which was then characterized by FTIR testing. The method used in this study to
synthesize hydroxyapatite is the hydrothermal method. The results of the synthesis of
hydroxyapatite from ale-ale shells were carried out by reacting the shell powder of Oesapa beach
ale shells in Kupang City with ammonium hydrogen phosphate [(NH.);HPO4] in the form of a
white solid. Identification of the product by FTIR spectro indicated the presence of PO,* and OH-
groups and proved that the synthesis product was hydroxyapatite.

Keywords: synthesis, ale-ale shells, hydroxyapatite.

PENDAHULUAN

Kerusakan pada jaringan tubuh manusia sering terjadi pada saat ini oleh berbagai kelainan,
maupun penyakit, yang dapat menyebabkan kecacatan struktur yang akan menimbulkan gangguan
fungsi tubuh, untuk itu sangat memerlukan restorasi untuk mengembalikan fungsi organ dengan
sempurna. Penambahan atau penggantian jaringan merupakan salah satu rangkaian upaya
memperbaiki kecacatan struktur tubuh, yang salah satunya adalah tulang/gigi. Pada pembentukan
tulang, sel-sel tulang keras membentuk senyawa kalsium fosfat dan kalsium karbonat. Senyawa fosfat
ini yang memberikan sifat keras dalam jaringan tulang. Kristal kalsium fosfat dalam jaringan tulang
dikenal sebagai kristal apatit [1].
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Penggantian jaringan tulang yang rusak dapat menggunakan biomaterial dengan cara
diimplantasikan ke dalam jaringan tulang [2]. Biomaterial merupakan material yang disintesis dan di
karakterisasi untuk mengatahui kandungan material bahan organik. Material yang digunakan sebagai
pengganti jaringan tulang/gigi adalah hidroksiapatit [1,3].

Hidroksiapatit [ Caio (PO4)s (OH). ] telah dipergunakan secara luas dalam bidang kedokteran
dan kedokteran gigi sebagai bahan subtitusi tulang [4] hal ini karena kandungan mayoritas tulang/gigi
adalah hidroksiapatit (HAp). Dunia kedokteran indonesia telah mengaplikasikan HAp, tetapi HAp
yang ada diindonesia masih ada yang di import, padahal sangat berpotensi memproduksi sendiri HAp
mengingat indonesia adalah penghasil kerang yang cukup potensial dan kerang adalah salah satu
hewan air yang cangkangnya kaya akan kalsium. (misalnya di daerah Oesapa Kota Kupang, Nusa
Tenggara Timur) untuk dikembangkan sebagai bahan baku pembuatan hidroksiapatit [5].

Daerah Oesapa Kota Kupang terletak di Kecamatan Kelapa Lima, Kota Kupang, Provinsi NTT.
Merupakan salah satu daerah di Indonesia dengan sumber daya alam (SDA) laut yang dapat
dimanfaatkan salah satunya adalah kerang ale-ale (meretrix-meretrix) yang dapat ditemukan di pantai
oesapa kota kupang, nusa tenggara timur. Potensi perikanan tangkap di daerah provinsi Nusa Tenggara
Timur cukup besar, dengan hasil yang telah dikelolah sekitar 40% dari potensi lestari yaitu sebesar
388,7 ton pertahun dengan tangkapan utama berupa ikan, lobster, cumi dan kerang [6].

Menurut data produksi perikanan laut di kota kupang, jumlah hasil tangkapan kerang di kota
kupang mencapai 92,34 ton/tahun [7]. Tingginya hasil tangkapan kerang di daerah Kota Kupang,
maka akan menghasilkan dampak negatif yang besar bagi lingkungan dan dapat mengganggu
lingkungan berupa limbah cangkang kerang. Dimana kerang adalah salah satu hewan air yang
memiliki kulit dengan tekstur yang keras dan mempunyai bentuk permukaan yang berbeda antara yang
satu dengan yang lainnya. Serta memiliki kandungan hidroksiapatit [8].

Hidroksiapatit [ Caio(PO4)s(OH), ] adalah material utama yang ditemukan dalam tulang dan

gigi. Sintesis dan karakterisasi hidroksiapatit dapat dilakukan menggunakan bahan alami yang
tergabung dalam bahan kimia murni, bahan alam seperti batu kapur atau biomaterial seperti kulit
kerang, terumbu karang, tulang, kulit telur yang mengandung kalsium. Saat ini aplikasi utama
hidroksiapatit sintetis adalah sebagai keramik biokompatibel yang dapat berkontak dengan jaringan
tulang (bone tissu) dan sebagai coating (pelapis) pada implan tulang ke dalam tubuh manusia [1,9,10].

Pada penelitian yang dilakukan Tim Riset Bioceramics Minifactory UGM [11] kebutuhan
implan tulang Indonesia di perkirakan 10 ton/tahun. Dari angka tersebut telah menunjukkan bahwa

kebutuhan implan tulang di Indonesia sangat tinggi. Sedangkan informasi ilimiah mengenai
kandungan cangkang kerang ale-ale masih jarang, maka akan sangat menarik jika dilakukan sebuah
penelitian yang bisa memanfaatkan limbah dari kulit/cangkang kerang ale-ale untuk di jadikan sebagai
sampel dalam riset penelitian.

Berdasarkan pada uraian diatas dan pada potensi biomaterial serta untuk mengurangi limbah
cangkang kerang, maka pada penelitian ini penulis akan memanfaatkan bahan biomaterial yaitu
cangkang kerang ale-ale dari daerah pantai oesapa kota kupang sebagai sumber kalsium, untuk sintesis
dan karakterisasi HAp, dan kemudian diharapkan dari hasil yang diperoleh dapat diaplikasikan pada
pelapisan logam dalam proses implan tulang pada tubuh manusia.

Sehingga peneliti melakukan penelitian dengan judul” Karakterisasi Biomaterial Hidroksiapatit
dari Cangkang Kerang Ale-Ale Pantai Oesapa Kota Kupang”. Masalah yang akan dibahas pada
penelitian ini adalah bagaimana sintesis dan karakterisasi FTIR biomaterial hidroksiapatit dari
cangkang kerang ale-ale pantai Oesapa Kota Kupang. Tujuan penelitian ini adalah untuk mensintesa
hidroksiapatit ( Pantai Oesapa Hidrosiapatit/POHAp ) dari serbuk cangkang kerang ale-ale dengan
metode hidrotermal kemudian dilakukan karakterisasi dengan pengujian FTIR ( Fourier Transform-
Infra Red Spectroscopy ).

METODE
Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini, yaitu : Timbangan Digital, Gelas Kimia, stirrer,
Tanur, Mortar Keramik, Ayakan 200 Mesh, Desikator, Gelas Ukur, Pipet Tetes, Tiang Penyangga,
Corong, Kertas Saring, pH Universal, Labu ukur. Adapun alat yang digunakan untuk karakterisasi
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adalah Fourier Transform-Infra Red Spectroscopy (FTIR) sebagai spektrometer yang digunakan untuk
mengetahui komposisi unsur/senyawa cangkang kerang ale-ale pantai oesapa kota kupang dan unsur-
unsur yang terkandung di dalamnya.
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini, yaitu : Serbuk cangkang kerang ale-ale
pantai oesapa kota kupang,Aquades(aquadest),Amonium Hidroksida (NH4sOH), Amonium Hidrogen
Fosfat(NH4).HPOa.
Jalannya Penelitian
Berikut ini adalah jalannya penelitian yang mana meliputi :
Persiapan alat dan bahan, pada tahap ini peneliti menyiapkan alat dan bahan
Preparasi spesimen, pada tahap ini peneliti melakukan proses preparasi pada sampel
Sintesis hidrotermal, pada tahap ini proses sintesis pada sampel dilakukan
Melakukan pengujian FTIR, pada tahap ini peneliti melakukan pengujian FTIR pada sampel
Analisis data, pada tahap ini peneliti melakukan analisis pada data hasil pengujian FTIR sampel
Hasil dan pembahasan, pada tahap ini peneliti membahas hasil dari penelitian ini
Kesimpulan, pada tahap ini peneliti memberikan kesimpulan dari penelitian yang dilakukan
alannya penelitian ini dapat dilihat juga pada Gambar 1.
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Gambar 1. Diagram alir penelitian

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis Hidroksiapatit dari Cangkang Kerang Ale-Ale

Proses sintesis hidroksiapatit dilakukan dengan menggunakan metode hidrotermal yaitu pada
sampel cangkang kerang ale-ale pantai oesapa kota kupang. Tujuan dari sintesis dengan menggunakan
metode hidrotermal yaitu untuk memperoleh kandungan hidroksiapatit dengan menggunakan bantuan
reaksi asam dan basa pada reaksi Kimia. Proses sintesis ini terbagi dalam tiga tahap yaitu, persiapan
awal sampel, preparasi sampel, dan sintesis dengan menggunakan hidrotermal. Persiapan awal sampel
yaitu dilakukan survey dan observasi berupa pengamatan langsung dan pengambilan sampel cangkang
kerang ale-ale yang terletak di pantai oesapa kota kupang, Nusa Tenggara Timur.

Selanjutnya proses preparasi sampel yaitu sampel cangkang kerang ale-ale kemudian ditimbang
sebanyak 500 gr dan dicuci dengan menggunakan air dan di rebus dengan air. Tujuannya adalah untuk
mengghilangkan kotoran-kotoran organik, tanah, lumpur yang masih tersisa pada sampel cangkang
kerang ale-ale. Selanjutnya Kemudian sampel cangkang kerang dikeringkan dengan menggunakan
microwave selama 2 jam pada suhu 100 °C untuk menghilangkan kadar air yang masih terkandung
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dalam sampel. Selanjutnya sampel ditimbang untuk mengetahui massa sampel setelah proses
pengeringan dengan menggunakan oven. Kemudian sampel dihaluskan dengan mengunakan mortar
keramik lalu di ayak mengunakan ayakan 200 mesh.

Selanjutnya sampel di kalsinasi dengan menggunakan oven pada suhu 700 °C selama 2 jam,
dengan tujuan untuk memperoleh kalsium karbonat (CaCO3). Lalu diambil 5 gr untuk pengujian
Fourier Transform Infrared spectroscopy (FTIR) dan diberi kode TP. Kemudian sampel yang tersisa
dilanjutkan untuk proses sintesis secara hidrothermal. Sampel di timbang 5 gram dan di beri kode HAp
1. Kemudian sampel ditambahkan 3,045 gram (NH.);HPO4 pada sampel kemudian di aduk
menggunakan stirrer dan diatur pH sekitar 11-12 menggunakan (NH4OH). Setelah itu sampel di
masukkan kedalam vessel hidrotermal dan di sintesis secara hidrotermal selama 2 jam pada sampel
dengan suhu sampel adalah 500 °C. Setelah waktu sintesis telah tercapai. Sampel kemudian di
diamkan dingin secara alami selama 120 menit lalu di keluarkan dari vessel hidrotermal dan disimpan
didalam desikator agar sampel tidak terkontaminasi dari bahan-bahan lain. Setelah itu crude HAp
yang di peroleh dari hasil sintesis hidrotermal di cuci dengan aquades sampai pH 7-8, dengan pH akhir
yang diperoleh yaitu 7,40. Selanjutnya sampel disaring dan dikeringkan di microwave pada suhu 120
°C selama 1 jam sampai beratnya konstan saat di timbang. Setelah itu di timbang 5 gr sampel untuk
dilakukan analisa hasil sintesis dengan menggunakan FTIR.

Hasil Uji Karakterisasi FTIR

Sampel cangkang kerang ale-ale yang digunakan dalam proses penelitian ini adalah cangkang
kerang ale-ale yang berasal dari pantai oesapa kota kupang. Selanjutnya sampel cangkang kerang ale-
ale ini dilakukan beberapa tahapan penelitian yang dimulai dari proses separasi sampel, sintesis
dengan menggunakan metode hidrotermal dan yang terakhir dilakukan proses karakterisasi yaitu
dengan Fourier Transform Infrared spectroscopy (FTIR). Uji FTIR bertujuan untuk mengetahui
presentasi unsur/senyawa yang terkandung di dalam sampel. Dari hasil analisis dengan menggunakan
Fourier Transform Infrared spectroscopy (FTIR) yaitu analisis kandungan hidroksiapatit

Karakterisasi dengan FTIR dilakukan untuk mengidentifikasi gugus fungsi HAp. Gugus fungsi
yang teramati pada FTIR untuk HAp komersial yaitu gugus fosfat (PO,*) pada bilangan gelombang
1156-1000 cm™, 960 cm™, 600-560 cm™ dan 460 cm™, gugus hidroksil (OH) pada bilangan
gelombang 3700-2600 cm™ dan 630 cm™, gugus karbonat (CO3*) pada bilangan gelombang 1640 cm™
11460 cm™, 1450 cm?, 1418 cm™, 1384 cm™ dan gugus hidrogen fosfat (HPO,%*) pada bilangan
gelombang 875 cm™ [12]. Berikut hasil krakterisasi FTIR akan terlihat pada gambar dibawah ini.

% Transmitan
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Gambar 2. Hasil karakterisasi FTIR sampel tanpa perlakuan

Pada hasil spektra FTIR yang ditunjukkan pada gambar diatas terdapat serapan pada bilangan
gelombang 860.01; 1081.07; 1474.70 cm™ yang merupakan ikatan gugus fosfat (PO,*). Adapun
serapan gugus OH" pada bilangan gelombang 3420.06 cm™ yang menunjukkan adanya ikatan
hidrogen dengan vibrasi gugus fungsi H-O-H. Terdapat juga serapan pada bilangan gelombang
1788.47 cm* yang menunjukkan adanya gugus Ca-O.
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Gambar 3. Hasil karakterisasi FTIR sampel dengan perlakuan hidrotermal
pada temperatur 500 °C

Pada gambar diatas, dapat terlihat adanya serapan pada bilangan gelombang 875.69; 982.66;
1026.87; 1420.51 cm™ dimana puncak tersebut menunjukkan adanya ikatan gugus fosfat (PO,>). Pada
gugus OH" terdeteksi pada bilangan gelombang 3454.28 cm™. Terdapat juga serapan Ca-O pada
bilangan gelombang 2199.22 cm™.

Berikut ini adalah grafik yang menunjukkan hubungan antara temperatur dan panjang
gelombang dimana pada panjang gelombang terendah saat sampel Tanpa perlakuan (TP) dan pada
panjang gelombang tertinggi saat suhu sampel 500 °C memperlihatkan perbedaan transmitan yang
sangat signifikan diantara keduanya yang mana dapat dilihat pada Gambar 4 dan Gambar 5.
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Gambar 4. Hubungan Temperatur dan Absorbsi pada Panjang Gelombang Terendah
pada temperatur 500 °C
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Gambar 5. Hubungan Temperatur dan Absorbsi pada Panjang Gelombang Tertinggi
pada temperatur 500 °C

SIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan pada hasil penelitian yang telah dilakukan maka dapat disimpulkan bahwa dengan
menggunakan cangkang kerang ale-ale yang direaksikan dengan Amonium Hidrogen Fosfat dengan
menggunakan metode hidrotermal dapat dihasilkan hidroksiapatit[Caio(POa4)s(OH)2]yang mirip dengan
hidroksiapatit impor.

Berdasarkan pada hasil penelitian yang dilakukan maka dapat disarankan bagi peneliti
selanjutnya : menggunakan pH diatas 10 dan suhu diatas 500°C, harus mencari berapa banyak
kandungan hidroksiapatit yang terkandung pada kerang dengan mengunakan metode GC-MS,
diusahakan waktu sintesis yang digunakan harus lebih singkat, diusahakan untuk mengurangi tingkat
kontaminasi sampel dengan udara bebas agar sampel tidak teroksidasi. caranya dengan menyimpan
sampel di tempat yang tertutup dan tidak terkena sinar matahari langsung. Hal ini bertujuan agar saat
pengujian hasil yang di dapat memuaskan dan tidak mengandung senyawa oksida.
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Abstrak

Nusa Tenggara Timur merupakan salah satu propinsi di Indonesia yang memiliki lahan kering
yang cukup luas dan ditumbuhi oleh berbagai tumbuhan khas di antaranya gewang (Coryphautan
Lamk). Pada musim paceklik, empulur batang pohon gewang (putak) dimanfaatkan oleh penduduk
lokal sebagai sumber pangan alternatif di samping sebagai pakan ternak. Penelitian ini bertujuan
untuk mengetahui pengaruh fermentasi menggunakan T. reesei terhadap kandungan gizi putak
untuk menilai kelayakannya sebagai pangan alternatif. Penelitian dilakukan dengan
memvariasikan konsentrasi putak sebagai substrat yang kemudian difermentasi dengan T. reesei
dalam waktu yang bervariasi pula menurut rancangan acak lengkap factorial. Parameter gizi yang
dianalisis adalah kadar air, karbohidrat, lemak, protein, serat, dan abu. Data yang diperoleh
dianalisis menggunakan ANOVA dua jalur pada taraf signifikansi 95%. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa perlakuan fermentasi pada konsentrasi substrat dan durasi yang bervariasi
berpengaruh nyata terhadap kandungan air, abu, lemak, protein, serat, dan karbohidrat dari putak.
Kadar lemak, serat, karbohidrat, dan abu menurun sedangkan kadar protein dan air meningkat.
Kandungan karbohidrat kurang lebih setara dengan beras tetapi lebih tinggi dari pada jagung dan
gandum. Kandungan lemak putak rata-rata lebih rendah dari pada beras, jagung, dan gandum.
Kandungan proteinnya juga masih lebih rendah dari pada ketiga bahan pangan pembanding,
meskipun sudah meningkat setelah difermentasi. Serat kasar sudah menurun setelah fermentasi,
tetapi tetap masih lebih tinggi dari pada serat beras dan jagung dan lebih rendah dari pada serat
gandum. Berdasarkan perbandingan tersebut, secara umum putak layak dijadikan sebagai bahan
pangan.

Kata Kunci: putak, pangan, fermentasi, gizi

Abstract

[The Effect Of Util Concentration And Fermentation Time Using Trichoderma Reesei On
The Nutritional Content Of Putak In Kupang District] East Nusa Tenggara is one of the
provinces in Indonesia which has a fairly wide dry land and is overgrown by various typical plants
including gewang (Coryphautan Lamk). In the lean season, the pith of the gewang tree trunk
(putak) is used by local residents as an alternative food source as well as animal feed. This study
aims to determine the effect of fermentation using T. reesei on the nutritional content of putak to
assess its feasibility as an alternative food. The research was conducted by varying the
concentration of putak as a substrate which was then fermented with T. reesei in varying times
according to a factorial completely randomized design. The nutritional parameters analyzed were
water, carbohydrate, fat, protein, fiber, and ash content. The data obtained were analyzed using
two-way ANOVA at a significance level of 95%. The results showed that the fermentation
treatment at varying substrate concentrations and duration significantly affected the water, ash, fat,
protein, fiber, and carbohydrate content of putak. Fat, fiber, carbohydrate, and ash content
decreased while protein and water content increased. The carbohydrate content is roughly
equivalent to that of rice but higher than that of corn and wheat. Putak fat content on average is
lower than rice, corn, and wheat. The protein content is also still lower than the three comparison
foods, although it has increased after fermentation. Crude fiber has decreased after fermentation,
but is still higher than rice and corn fiber and lower than wheat fiber. Based on this comparison,
generally putak is suitable for use as food.

Keywords: putak, food, fermentation, nutrition
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PENDAHULUAN

Indonesia adalah Negara kepulauan dengan daerah yang cukup luas yang terdiri dari daratan
dan lautan yang masing-masing dipenuhi dengan ekosistem yang beragam. Berbagai tipe ekosistem
dalam panggung vegetasi Indonesia Salah satu kekayaan vegetasi di Indonesia adalah vegetasi savana.
Vegetasi savanna ini menyebar pada daerah kering atau curah hujannya relative rendah. Kawasan
savana Indonesia yang relatif luas terdapat di daerah Nusa Tenggara Timur (NTT) Sebagai sebuah
ekosistem, savana di NTT memiliki vegetasi yang spesifik karena dibentuk dengan latar belakang
iklim kering. Salah satu spesies/jenis tumbuhan yang membentuk vegetasi dominan adalah gewang
(Corypha gebanga) yang masih bertumbuh liar di NTT, namun telah dimanfaatkan dengan cukup
efisien dalam kehidupan masyarakat sehari-hari sebagai makanan, minuman, bahan baku untuk
membuat tempat tinggal dan naungan.[1].

Empulur batang gewang yang sudah tua (umur di atas 20 tahun) dikenal sebagai putak oleh
masyarakat Timor telah lama dimanfaatkan sebagai sumber pakan maupun pangan. Untuk tujuan
pangan, putak biasanya diproses dengan cara ekstraksi sederhana untuk diambil pati kasar. Pati
tersebut kemudian diolah menjadi makanan baik berupa sejenis roti tipis (pan cake) yang oleh
masyarakat Belu dikenal sebagai akabilan maupun sejenis makanan osengan berbentuk butiran
seukuran beras yang disebut akasonen.

Laporan [2], dari satu pohon gewang dengan tinggi 13 m (12,9+3,3 m) dapat dihasilkan
sebanyak 663,0+12,4 kg putak basah atau 396 kg berat kering , dengan kandungan protein kasar
2,53%, serat kasar 12,04%, lemak kasar 0,84% dan energi 4210 kkal. Agar penggunaan putak sebagai
bahan pangan menjadi optimal, maka diperlukan proses pengolahan untuk meningkatkan kandungan
nutrisinya. Salah satu cara yang banyak dilakukan untuk meningkatkan nilai gizi suatu bahan menurut
[3], adalah melalui fermentasi. Laporan penelitian Balai Penelitian Ternak, Ciawi Bogor menunjukkan
bahwa teknologi fermentasi dapat meningkatkan kandungan protein pada singkong [4].

Pada proses fermentasi terjadi perubahan-perubahan terhadap komposisi kimia, seperti
kandungan protein, lemak, karbohidrat, asam amino, vitamin dan mineral sebagai akibat aktivitas dan
perkembangbiakan mikroorganisme selama proses fermentasi. Trichoderma reesei adalah kapang
aerob yang dapat digunakan dalam proses fermentasi karena mampu menghasilkan enzim-enzim
pengurai polisakarida seperti selulosa. Tujuan digunakan T. reesei karena jamur ini berperan dalam
kehidupan manusia yaitu dapat menghasilkan enzim selulolitik yang dapat menyederhanakan molekul
gula kompleks seperti selulosa. Penelitian yang dilakukan [5], melaporkan penggunaan T. reesei pada
fermentasi bungkil inti sawit dapat meningkatkan kadar protein kasar dari 16,50% menjadi 24,37t.
Berdasarkan Latar Belakang Di Atas, Saya Bermaksud Melakukan Penelitian Dengan Judul:
“Pengaruh Konsentrasi Putak Dan Lama Fermentasi Menggunakan Trichoderma reesei Terhadap
Kandungan Gizi Putak Di Kabupaten Kupang”

METODE PENELITIAN

Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Pendidikan kimia Fakultas Keguruan dan limu
Pendidikan Universitas Nusa Cendana. Penelitian ini dilaksanakan dari bulan September sampai
Desember 2021. Penelitian ini adalah penelitian ekspeimen rancangan acak lengkap (RAL) faktorial
desain 5x5 dengan variasi konsentrasi (30, 40, 50, 60, dan 70%), dan variasi waktu (48, 60, 72, 84,
dan 96jam), dengan pengulangan sebanyak 3 Kali.

Putak yang digunakan adalah dalam bentuk cacahan berukuran +1,0x1,5 cm. dicuci dengan air
bersih setelah itu jemur dimatahari selama 3 hari agar tidak berjamur. Putak kering selanjutnya
dihaluskan dan digunakan dalam pembuatan putak fermentasi. Putak yang diperoleh sudah dalam
bentuk yang di haluskan. Setelah itu putak ditimbang sesuai dengan konsentrasi putak yang akan
digunakan yaitu 30, 40, 50, 60, dan 70 gram. Putak yang sudah ditimbang selanjutnya ditambahkan
200 ml air dan didiamkan selama 30 menit. Selanjutnya disaring menggunakan kertas saring. Putak
yang sudah disaring siap untuk dilakukan fermentasi dengan T. reesei 7,5%. Isolat murni T. reesei
ditumbuhkan pada medium potato dextrose agar (PDA) miring lalu diinkubasi selama 48 jam pada 37
°C. Inokulum T. reesei yang akan digunakan pada fermentasi dibuat dengan cara mensuspensikan
kultur T. reesei dari agar miring ke dalam 30, 40, 50, 60, dan 70 gram putak yang disuplementasi
dengan urea 3 gram, amonium sulfat 1 gram, KH2PO4 1 gram. putak yang telah dicampur larutan
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minerak dikukus selama 30 menit, setelah itu didinginkan. Ditambahkan inokulum Trichoderma reesei
dengan konsentrasl 7,5%, difermentasikan secara semi aerob dengan lama fermentasi 48, 60, 72, 84.
Dan 96 jam. Setelah itu sampel siap untuk dianalisis kandungan gizi.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Data hasil penelitian secara keseluruhan yang mencakup kadar abu, kadar protein, kadar
lemak, kadar serat kasar, kadar karbohidrat dan kadar air ditampilkan dalam Tabel 1.

Tabel 1. Rataan kadar abu, protein, lemak, serat kasar, karbohidrat, dan air putak hasil
fermentasi oleh Trichoderma reesei dengan konsentrasi putak dan lama inkubasi yang berbeda

No  Kode sampel Abu Protein Lemak Serat Karbo Air
kasar hidrat

................................... T

Putak tanpa fermentasi 3,20 2,05 0,46 14,00 84,29 10,00

1 30 gram(Al) 48 jam(B) 0,53 2,13 0,05 7,77 78,82 17,00
60 jam 0,60 2,16 0,05 7,67 78,62 18,60

72 jam 0,70 2,18 0,06 7,49 77,96 19,10

84 jam 0,80 2,22 0,06 6,93 77,32 19,60

96 jam 0,80 2,27 0,07 6,82 77,96 19,90

2 40 gram (A2) 48 jam(B) 0,60 2,30 0,05 6,71 81,05 16,00
60 jam 0,70 2,34 0,06 6,55 80,30 16,60

72 jam 0,80 2,39 0,07 6,46 79,54 17,20

84 jam 1,00 2,46 0,07 6,36 79,87 17,50

96 jam 0,90 2,49 0,08 5,60 78,63 17,90

3 50 gram (A3) 48 jam(B) 0,70 2,35 0,06 6,65 79,69 17,20
60 jam 0,80 2,45 0,07 6,45 79,08 17,60

72 jam 0,80 2,95 0,08 5,95 79,17 17,00

84 jam 0,90 3,25 0,08 5,55 7797 17,80

96 jam 0,70 3,30 0,09 5,53 77,81 18,10

4 60 gram (A4) 48 jam(B) 0,80 3,21 0,08 6,10 78,11 17,80
60 jam 0,80 3,29 0,09 5,55 77,62 18,20

72 jam 0,90 3,36 0,09 5,52 77,25 18,40

84 jam 0,90 3,45 0,10 5,53 76,85 18,70

96 jam 1,00 3,48 0,10 5,47 77,32 19,00

5 70 gram (A5) 48 jam(B) 0,80 3,27 0,09 5,79 83,84 12,00
60 jam 0,90 3,34 0,09 5,51 82,67 13,00

72 jam 0,90 3,47 0,10 5,43 80,53 15,00

84 jam 1,00 3,51 0,10 5,30 80,89 15,40

96 jam 1,10 3,56 0,11 521 80,02 16,00

Kadar Air

Berdasarkan hasil analisis ANOVA terhadap tepung putak fermentasi menunjukkan bahwa
interaksi antara perlakuan konsentrasi putak dan waktu fermentasi berpengaruh sangat nyata (p<0,05)
terhadap kadar air. Kadar air tertinggi pada konsentrasi 30% dan lama waktu 96 jam yaitu 19,90% dan
kadar air terendah pada konsentrasi 70% dan lama waktu 48 jamyaitu 12,00%. Kadar air yang
diperoleh lebih tinggi dari tepung putak tanpa fermentasi Hal ini terjadi karena Selama proses
fermentasi berlangsung terjadi perombakan pati yang disertai pelepasan air. Sebelum fermentasi,
sebagian molekul air membentuk hidrat dengan molekul-molekul lain yang mengandung atom oksigen
dan nitrogen seperti karbohidrat, protein, garam garam dan senyawa-senyawa organik lainnya
sehingga air sukar untuk teruapkan. Selama proses fermentasi berlangsung, enzim-enzim mikroba
memecahkan karbohidrat, sehingga air menjadi bebas dan lebih mudah menguapkan [6]. Berdasarkan
data yang diperoleh, bila dibandigkan dengan kadar air jagung, beras, dan gandum maka kandungan
air putak lebih tinggi tetapi masih dapat diterima.
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Kadar Abu

Berdasarkan data hasil analisis ANOVA terhadap tepung putak fermentasi menunjukkan bahwa
interaksi antara perlakuan konsentrasi putak dan waktu fermentasi berpengaruh sangat nyata (p<0,05)
terhadap kadar abu. Kadar abu tertinggi pada konsentrasi 70% dan lama waktu 96 jam yaitu 1,10%
dan kadar abu terendah pada konsentrasi 30% dan lama waktu 48 jam yaitu 0,53%. Kadar abu hasil
fermentasi jauh lebih rendah dibandingkan dengan tepung putak tanpa fermentasi yaitu 3,2%.
Penurunan kadar abu mengidentifikasikan terjadi peningkatan kandungan bahan organic substrat.
Peningkatan kandungan bahan organic diduga karena setelah fermentasi, substrat mengalami
perombakan kandungan nutrisis oleh enzim mikroorganisme sehingga persentase zat makanan yang
dapat dimanfaatkan bertambah yang tercermin pada peningkatan bahan organic dan penurunan kadar
abu [7]. berdasarkan data yang diperoleh, kadar abu putak fermentasi lebih rendah dari jagung dan
lebih tinggi dari beras dan gandum. maka kandungan abu putak masih dapat diterima.
Kadar Lemak

Berdasarkan hasil analisis ANOVA terhadap tepung putak fermentasi menunjukkan bahwa
interaksi antara perlakuan konsentrasi putak dan waktu fermentasi berpengaruh sangat nyata (p<0,05)
terhadap kadar lemak. Pada tabel 4.3.1 menunjukan hasil kadar lemak tertinggi pada konsentrasi 70%
dan lama waktu 96 jam yaitu 0,11% dan yang terendah pada persentase 0,05%. Hasil ini lebih rendah
dari pada tepung putak tanpa fermentasi yaitu 0,46%. Hal ini terjadi karena pada proses fermentasi
dengan Trichoderma reesei justru mengakibatkan hilangnya sebagian kandungan lemak putak.
Kehilangan sebagian komponen nutrisis dalam proses fermentasi dapat dipahami karena pada
prosesnya, pertumbuhan T. reesei membutuhkan nutrisis untuk tetap bertahan hidup dan berkembang.
Dari data hasil analisis menunjukan bahwa semakin banyak konsentrasi putak dan semakin lama
waktu fermentasi dapat meningkatkan kadar lemak. Hal ini terjadi karena T. reesei memiliki substrat
yang banyak untuk bertahan hidup dan berkembang. Kandungan lemak putak rata-rata lebih rendah
dari pada beras, jagung, dan gandum tetapi masih bisa diterima dan layak dikonsumsi.
Kadar Protein

Hasil analisis statistik menunjukkan bahwa interaksi konsentrasi putak dan waktu fermentasi
yang bervariasi memberikan hasil berbeda sangat nyata (P<0,05) terhadap kandungan protein
fermentasi putak. kandungan protein kasar tertinggi adalah pada konsentrasi 70% dan lama waktu 96
jam vyaitu 3,56% berbeda sangat nyata (P<0,01) dibandingkan perlakuan lainnya dan kandungan
protein terendah adalah pada konsentrasi 30% dan lama waktu 48 jam yaitu 2,13%.Hasil analisis
kandungan protein putak setelah fermentasi mengalami peningkatan dibanding tanpa fermentasi.
Semakin lama waktu fermentasi dan semakin tinggi konsentrasi putak berturut-turut meningkatkan
kandungan protein putak. Hal ini terjadi karena T. reesei memproduksi Enzim selobiohidrolase
(endoglukanase dan eksoglukanase) merupakan selulosa utama. Enzim selobiohidrolase memecah
selulosa menjadi selobiosa sebagai satu-satunya produk akhir hidrolisis. Akumulasi selobiosa dalam
medium akan menghambat aktifitas enzim Selobiohidrolase. Peningkatan protein diduga karena
adanya penambahan protein yang disumbangkan oleh sel mikroba akibat pertumbuhannya yang
menghasilkan produk protein sel tunggal (PST) atau biomassa sel yang mengandung sekitar 40-65%
protein [8]. Faktor lain meningkatnya kandungan protein diduga karena adanya penambahan 3 gram
(3,15%) urea pada fermentasi, hal ini akibat adanya urea yang berfungsi sebagai sumber nitrogen (N)
dalam proses fermentasi. Menurut [9] penambahan urea dengan level 0,5% sampai dengan 2% dapat
meningkatkan nilai protein kasar 7,67%-10,46%. Hal tersebut didukung oleh hasil penelitian [10]
bahwa kandungan protein ampas kelapa hasil fermentsi menggunakan Aspergillus niger dan
penambahan 20 gram urea mengalami peningkatan, Kadar protein tersebut diperoleh dari amonia di
dalam urea yang berperan dalam memuaikan serat selulosa. Pemuaian ini memudahkan penetrasi
enzim selulosa dan meningkatkan kandungan protein melalui peresapan nitrogen dalam urea [9].
Kandungan proteinnya juga masih lebih rendah dari pada ketiga bahan pangan pembanding yaitu
beras, jagung dan gandum, meskipun sudah meningkat setelah difermentasi dan kadar protein putak
dapat diterima.
Kadar Serat

Berdasarkan hasil uji Jarak Berganda Duncan, maka diketahui bahwa kandungan serat kasar
tertinggi adalah pada konsentrasi 30% dan lama waktu 48 jam yaitu 7,77% berbeda sangat nyata
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(P<0,01) dibandingkan perlakuan lainnya dan kandungan serat terendah adalah pada konsentrasi 70%
dan lama waktu 96 jam vyaitu 25,21%. Hal ini Sesuai dengan pendapat [7], bahwa penurunan
kandungan serat kasar diduga karena adanya aktifitas enzim selulase yang dihasilkan oleh mikroba
selulolitik yang terkandung pada probiotik. Selain itu serat kasar juga dipengaruhi oleh pertumbuhan
miselia kapang. Kapang selulolitik juga mampu menghasilkan senyawa selulase yang dapat
menghidrolisis selulosa menjadi senyawa sederhana. Hal ini juga sesuai dengan pendapat [11], bahwa
hasil fermentasi terutama tergantung pada substrat, jenis mikroba dan kondisi disekelilingnya yang
akan mempengaruhi pertumbuhan dan metabolisme mikroba tersebut. Pada proses fermentasi,
mikroba akan membutuhkan sejumlah energi untuk pertumbuhan dan perkembangbiakannya yang
akan diperoleh melalui perombakan zat makanan didalam substrat. Ini diakibatkan oleh aktifitas enzim
yang dihasilkan oleh mikroba tersebut yang meliputi perubahan molekul kompleks seperti karbohidat,
protein dan lemak menjadi molekul yang lebih sederhana dan mudah dicerna. Hal tersebut juga
kemukakan oleh pendapat [12], bahwa fermentasi yaitu proses perombakan dari struktur keras secara
fisik, kimia dan biologi sehingga bahan dari struktur yang komplek menjadi sederhana, maka daya
cerna ternak menjadi lebih efisien. Serat kasar sudah menurun setelah fermentasi, tetapi tetap masih
lebih tinggi dari pada serat beras dan jagung dan lebih rendah dari pada serat gandum. Kadar serat
putak layak untuk dikonsumsi.
Kadar Karbohidrat

Hasil analisis ragam menunjukkan bahwa lama fermentasi dan konsentrasi putak berpengaruh
sangat nyata (P<0,01) terhadap kadar karbohidrat putak fermentasi. Nilai rata-rata kadar karbohidrat
putak dapat dilihat pada Tabel 1. Kisaran kadar karbohidrat putak yaitu antara 77,32% sampai 83,84%.
Nilai tertinggi diperoleh pada lama fermentasi 48 jam dan konsentrasi putak 70% (P1) yaitu 83,84%,
sedangkan nilai terendah diperoleh pada lama fermentasi 84 jam dan konsentrasi putak 60% (P5) yaitu
76,85%. Penurunan kadar karbohidrat disebabkan oleh penggunaan karbohidrat sebagai sumber energi
bagi mikroba selama proses fermentasi berlangsung [13]. Proses pemecahan karbohidrat tersebut
terjadi secara cepat khususnya di tahap awal fermentasi, sebab karbohidrat merupakan sumber energi
utama bagi mikroba [14]. Kandungan karbohidrat kurang lebih setara dengan beras tetapi lebih tinggi
dari pada jagung dan gandum dan layak untuk dikonsumsi.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian maka dapat disimpulkan bahwa Konsentrasi putak memberikan
pengaruh sangat nyata p<0,05 terhadap kandungan gizi putak yaitu dengan meningkatkan kadar
protein dan air serta menurunkan kadar lemak, abu, serat dan karbohidrat dari kadar putak tanpa
fermentasi.Lama fermentasi dengan T. reesei memberikan pengaruh sangat nyata p<0,05 terhadap
kandungan gizi putak yaitu dengan meningkatkan kadar protein dan air serta menurunkan kadar
lemak, abu, serat dan karbohidrat dari kadar putak tanpa fermentasilnteraksi konsentrasi putak dan
lama fermentasi dengan T.reesei dapat meningkatkan kandungan protein dari 2,05% menjadi 3,36%
dan air dari 10% menjadi 19,9% serta menurunkan kadar serat dari 14% menjadi 5,21%, lemak dari
0,46% menjadi 0,05%, abu dari 3,2% menjadi 0,5%, dan karbohidrat dari 84,29% menjadi 76,85%.
Berdasarkan hasil analisis diatas hasil fermentasi putak layak untuk dikonsumsi.
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IDENTIFIKASI METABOLIT SEKUNDER DAN UJI AKTIVITAS
ANTIOKSIDAN EKSTRAK KULIT JERUK KEPROK (Citrus reticulata)

Theodorus M. Da Cunha, Suwari, Mafrit Romli Liunokas
Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknik, Universitas Nusa Cendana, JIn. Adi Sucipto,
Penfui —Kupang, NTT, 85001, Indonesia
E-mail: romliliunokas193@gmail.com

Abstrak

Telah dilakukan penelitian dengan tujuan untuk mengetahui kandungan senyawa metabolit
sekunder dan aktivitas antioksidan dari ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus
reticulata). Ekstraksi dilakukan dengan metode maserasi menggunakan pelarut kloroform dan air
selama tiga hari pada suhu kamar. Hasil maserasi kemudian dilakukan penyaringan, selanjutnya
dievaporasi menggunakan Rotary evaporator untuk memperoleh eksrak kental. Hasil ekstrak
kental kemudian dilakukan uji fitokimia untuk mengetahui senyawa metabolit sekunder. Pengujian
senyawa metabolit sekunder yang terdapat dalam ekstrak kloroform adalah mengandung senyawa
alkaloid, flavonoid, saponin dan steroid, sedangkan dalam ekstrak air adalah mengandung senyawa
alkaloid, flavonoid dan terpenoid. Pengujian aktivitas antioksidan dilakukan dengan metode 1,1-
Difenil-2-Pikrihidrazil (DPPH). Berdasarkan hasil pengujian aktivitas antioksidan dengan metode
DPPH, ekstrak kloroform dan air memiliki aktivitas antioksidan yang tergolong kuat dengan nilai
ICso masing-masing 69,94 dan 77,76 ppm.

Kata Kunci: Jeruk keprok, meserasi, metabolit sekunder, antioksidan, metode DPPH

Abstract

Research has been carried out with the aim of knowing the content of secondary metabolites and
antioxidant activity of chloroform extract and water of tangerine peel (Citrus reticulata). Extraction
was carried out by maceration method using chloroform and water for three days at room
temperature. The meceratoin results were then filtered, then evaporated using a rotary evaporator
to obting a thick extract. The results of the thick extract were then carried out with a phychemical
test to determine the secondary metabolite compounds. Testing of secondary metabolites contained
in the chloroform extract contained alkaloids, flavonoids, saponins and steroids while the aqueous
extract contained alkaloids, flavonoids and terpenoids. Antioxidant activity testing was carried out
by the method 1,1-Difenil-2-Pikrihidrazil (DPPH). Based on the results of the antioxidant activity
test using the DPPH method, chloroform extract water have antioxidant activity which is classified
as strong with an 1Cso value of each 69,94 and 77,76 ppm.

Keywords: Tangerine, maceration, secondary metabolites, antioxidant, DPPH method.

PENDAHULUAN

Radikal bebas merupakan atom-atom molekul yang tidak stabil karena memiliki satu atau lebih
elektron bebas. Radikal bebas menimbulkan banyak masalah kesehatan [1]. Dalam bidang medis
diketahui bahwa radikal bebas adalah biang keladi berbagai keadaan patologis seperti penyakit liver,
jantung coroner, kanker, diabetes, katarak, penyakit hati dan berbagai proses penuaan dini [2].

Di dalam tubuh manusia terdapat senyawa yang dapat menahan radikal bebas yang disebut
antioksidan. Antioksidan merupakan senyawa yang memiliki struktur molekul yang dapat memberikan
elektronnya kepada molekul radikal bebas dan memutuskan rantai dalam radikal bebas. Antioksidan
banyak ditemukan dalam makanan yang berasal dari tumbuh-tumbuhan [3].

Antioksidan berasal dari sumber tanaman berupa metabolit sekunder. Salah satunya yaitu
senyawa fenolik yang berupa golongan flavonoid dengan fungsinya untuk meredam radikal bebas dan
anti radikal bebas. Hal ini, menyebabkan banyak penelitian untuk menemukan obat herbal dari
tanaman. Salah satu tanaman yang mengandung senyawa flavonoid adalah kulit jeruk keprok (Citrus
reticulata).

Penelitian yang dilakukan Khotimah et al., (2017) menyatakan bahwa ekstrak etanol kulit jeruk
keprok (Citrus reticulata) mengandung senyawa metabolit sekunder berupa saponin, fenol, tannin,
flavonoid, steroid dan triterpenoid. Senyawa metabolit sekunder yang ditemukan pada ekstrak kulit
jeruk keprok (Citrus reticulata) merupakan senyawa antibakteri yang dapat menghambat pertumbuhan
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bakteri[4]. Menurut Arora dan Kaur (2013) menyatakan bahwa hasil analisis fitokimia ekstrak
metanol kulit jeruk keprok mengandung senyawa metabolit sekunder antara lain alkaloid, tannin dan
terpenoid[5].

METODE
Alat dan Bahan
Alat-alat yang akan digunakan pada penelitian adalah seperangkat alat-alat gelas, blender, steel
head, kondensor, timbangan analitik, grinder, alat rotary evaporator Buchii, inkubator (Memert
Jerman), shaker inkubator (Memert Jerman), filler, pipet ukur dan spektrofotometer UV-Vis.
Bahan—bahan yang akan digunkan pada penelitian ini adalah sampel (kulit jeruk keprok),
Na.SO, anhidrat (Meck), kloroform, aquades, alkohol 70%, asam klorida, asam klorida pekat, eter,
asetat anhidrida, asam sulfat pekat, pereaksi FeCls, serbuk Mg, pereaksi mayer, Kertas saring, tissu,
NaCl steril 0,9%, wrapping, kapas, kain kassa, aluminium foil, pereaksi DPPH.

Prosedur kerja
Preparasi sampel kulit jeruk keprok (Citrus reticulata)

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini adalah kulit jeruk keprok (Citrus reticulata) yang
diambil dari Kabupaten Timor Tengah Selatan (TTS), Kecamatan Mollo Selatan Desa Kesetnana.
Proses pengambilan sampel kulit jeruk keprok (Citrus reticulata) yaitu diambil buahnya dari
tumbuhan pohon jeruk keprok yang sudah matang, kemudian dikupas kulit jeruk keprok lalu dicuci
dengan air yang mengalir untuk menghilangkan kotoran atau debu yang menempel. Selanjutnya
dipotong menjadi ukuran Kkecil tujuannya untuk mempermudah proses pengeringan. Proses
pengeringan kulit jeruk keprok (Citrus reticulata) dilakukan dengan cara dikering anginkan selama 14
hari, tujuannya untuk mencegah kerusakan senyawa metabolit sekunder. Pengeringan selama 14 hari,
sampel mengalami perubahan fisik, yaitu perubahan warna dari orange menjadi keabu-abuan akibat
proses foto-oksidasi dan mengerut akibat pengurangan kadar air.

Pembuatan ekstrak kulit jeruk keprok (Citrus reticulata)

Metode ekstraksi yang digunakan dalam penelitian ini adalah maserasi atau dengan cara
direndam pada suhu ruang untuk mengoptimalkan proses ekstraksi. Serbuk kulit jeruk keprok (Citrus
reticulata) ditimbang masing-masing sebanyak 200 gram direndam dengan 1 liter kloroform dan 1
liter air selama 3x24 jam. Maserasi dilakukan selama 3x24 jam, bertujuan agar terjadi pemecahan
dinding dan membran sel sehingga senyawa metabolit sekunder yang ada di sitoplasma dapat terlarut
[6]. Setelah 3x24 jam, proses maserasi dihentikan dan dilakukan penyaringan untuk memisahkan
ampas dan diperoleh maserat kloroform dan air kulit jeruk keprok. Maserat yang diperoleh selanjutnya
dievaporasi menggunakan Rotary evaporator pada suhu 50°C yang diatur di bawah suhu pelarut agar
terhindar dari kerusakan senyawa aktif pada sampel [7]. Tujuan evaporasi adalah untuk memekatkan
konsentrasi larutan ekstrak kental.

Identifikasi metabolit sekunder

Identifikasi kandungan metabolit sekunder pada ekstrak yang memiliki aktivitas yang dilakukan
dengan uji warna sebagai berikut [8].

Uji Alkaloid

Pengujian senyawa alkaloid dilakukan dengan menggunakan jenis reagen/pereaksi yaitu
pereaksi mayer dimana hasil positif yang dihasilkan yaitu endapan putih. Langkah awal dalam
pengujian alkaloid yaitu masing-masing ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus
reticulata) diambil 2 mL, dimasukan ke dalam tabung reaksi kemudian ditambahkan pada masing-
masing ekstrak 3 tetes laruran asam klorida pekat, diamana fungsi larutan ini untuk meningkatkan
kelarutan alkaloid, karena senyawa alkaloid akan bereaksi dengan asam klorida dan akan membentuk
garam yang mudah larut dalam air selain itu tujuan penambahan asam klorida adalah karena alkaloid
bersifat basa sehingga biasanya diekstrak dengan pelarut yang mengandung asam.

Uji Flavonoid

Pengujian senyawa flavonoid pada ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus
reticulata) yaitu diambil masing-masing 2 mL ekstrak kemudian dilakukan pemanasan karena
sebagian besar golongan flavonoid dapat larut dalam air panas. Selanjutnya ditambahkan 0,1 gram
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logam magnesium pada masing-masing ekstrak kemudian ditambahkan tetes demi tetes larutan asam
klorida pekat. Jika masing-masing larutan terbentuk warna kuning jingga sampai merah, maka positif
mengandung flavonoid.

Uji Saponin

Pengujian senyawa saponin pada ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus reticulata)
yaitu diambil masing-masing 2 mL ekstrak kemudian dilarutkan dalam aquades pada tabung reaksi
dan dipanaskan dalam penangas air 50°C selama 5 menit dikocok selama 15 menit. Jika terbentuk
busa dan tetap stabil selama 15 menit menunjukan adanya senyawa saponin.

Uji Terpenoid

Pengujian senyawa terpenoid pada ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus
reticulata) yaitu diambil masing-masing 2 mL ekstrak kemudian masing-masing ekstrak ditambahkan
3 tetes HCI pekat dan 1 tetes H,SO. pekat. Jika masing-masing larutan terbentuk warna merah atau
ungu maka positif mengandung terpenoid.

Uji Steroid

Pengujian senyawa steroid pada ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus reticulata)
yaitu diambil masing-masing 2 mL ekstrak kemudian masing-masing ekstrak ditambahkan 3 tetes HCI
pekat dan 1 tetes H,SO. pekat. Jika masing-masing larutan terbentuk warna hijau maka positif
mengandung steroid.

Uji Aktivitas Antioksidan

Pengujian aktivitas antioksidan dengan metode DPPH meliputi, penyiapan Larutan sampel,
penyiapan laruran vitamin C, penyiapan larutan DPPH, optimasi panjang gelombang DPPH dan
penetapan ICso pada masing-masing sampel.

Penyiapan Larutan 1,1-Difenil-2-Pikrihidrazil (DPPH)

Ditimbang serbuk DPPH 1,9716 mg dan dimasukan ke dalam labu ukur 50 mL lalu
ditambahkan etanol sampai tanda batas, ditutup dengan aluminium foil dan dijaga agar terlindung dari
cahaya serta harus dalam temperatur rendah.

Penyiapan Larutan Induk Ekstrak Kloroform dan Air

Ditimbang masing-masing ekstrak kloroform dan air sebanyak 5 mg lalu dimasukan ke dalam
labu ukur 100 mL kemudian diencerkan dengan etanol sampai tanda batas. Larutan yang diperoleh
adalah larutan induk ekstrak kloroform dan air dengan konsentrasi 100 ppm. Dari larutan induk 100
ppm tersebut kemudian diencerkan lagi menjadi 12,5 ppm, 25 ppm, 50 ppm dan 100 ppm.
Pembuatan Larutan Pembanding Asam Askorbat

Larutan asam askorbat murni dibuat dengan menimbang 5 mg serbuk asam askorbat kemudian
dilarutkan dengan pelarut etanol dalam labu 100 mL kemudian dibuat variasi konsentrasi 1,25 ppm,
2,5 ppm, 3,75 ppmdan 5 ppm yang dibuat dengan labu 100 mL.

Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Larutan 1,1-Difenil-2-Pikrihidrazil (DPPH)

Dipipet 2 mL larutan DPPH kedalam kuvet, selanjutnya diukur absorbansinya dengan
spectrometer UV-Vis pada panjang gelombang 400-800 nm (Panjang gelombang maksimum
ditentukan dengan melihat nilai absorbansi yang paling tinggi pada panjang gelombang 400-800 nm).
Pengukuran Absorbansi Larutan Pembanding Asam Askorbat

Dipipet 2 mL dari masing-masing konsentrasi, yaitu 1,25 ppm, 2,5 ppm, 3,75 ppm dan 5 ppm ke
dalam tabung reaksi kemudian ditambahkan 2 mL DPPH 100 ppm dan dihomogenkan. Kemudian
diinkubasi pada suhu kamar selama 30 menit, selanjutnya dipipet ke dalam kuvet lalu diukur
absorbansinya pada instrument dengan panjang gelombang maksimum.

Pengukuran Absorbansi Larutan Ekstrak Kloroform Dan Air Kulit Jeruk Keprok (Citrus
reticulata)

Dipipet 2 mL dari masing-masing konsentrasi, yaitu 12,5 ppm, 25 ppm, 50 ppm dan 100 ppm ke
dalam tabung reaksi kemudian ditambahkan 2 mL DPPH 100 ppm dan dihomogenkan. Kemudian
diinkubasi pada suhu kamar selama 30 menit, selanjutnya dipipet ke dalam kuvet lalu diukur
absorbansinya pada instrument dengan panjang gelombang maksimum.

Analisis data

Dari data absorbansi yang diperoleh dapat dihitung kapasitas anti radikal bebasnya dengan

menggunakan rumus:
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RN (Abs Blanko — Abs Sampel) .
inhibisi (%) = Absorbansi Blanko (100%) @

Dari % inhibisi yang diperoleh, kemudian ditentukan nilai 1Csy yang menyatakan besarnya
konsentrasi sampel yang mampu menghambat aktivitas radikal bebas DPPH sebesar 50%. Nilai 1Cso
dihitung dari kurva regresi linier antara % inhibisi dengan konsentrasi.

Setelah didapatkan % inhibisi dari masing-masing konsentrasi, persamaannya adalah 'y = ax + b,
ditentukan dengan perhitungan regresi linier dimana x adalah konsentrasi (ppm) dan y adalah %
inhibisi. Aktivitas antioksidan dinyatakan dengan Inhibition Concentration 50% (ICsp) Yaitu
konsentrasi sampel yang dapat meredam radikal DPPH sebanyak 50%. Nilai ICs didapatkan dari nilai
x setelah menggantikan y dengan 50.

Data antioksidan pada radikal DPPH (% penghambatan) ekstrak kloroform dan akuades kulit
jeruk keprok (Citrus reticulata) dianalisis dan dihitung nilai 1Csp. Semakin kecil nilai 1Cso maka
aktivitas antioksidan semakin kuat. Pada penelitian ini nilai 1Cso dianalisis dan dihitung menggunakan
persamaan regresi linear.
y=ax+b (2)
Keterangan :

y = Persentase aktivitas antioksidan
x = Konsentrasi larutan uji

a = Tetapan slope

b = Tetapan intersep

Hasil perhitungan dimasukan ke dalam persamaan regresi dengan konsentrasi ekstrak sebagai
absis (sumbu x) dan nilai persentase peredaman (aktivitas antioksidan) sebagai ordinatnya (sumbu y).
Hasil analisis regresi linear berupa nilai x, dimasukan ke dalam rumus ICsy = antilog x dan ditentukan
tingkat kekuatan antioksidan (Hidajat, 2005).

HASIL DAN PEMBAHASAN
Ekstrak Kloroform dan Air Kulit Jeruk Keprok (Citrus reticulata)

Ekstrak yang diperoleh berupa ekstrak kental yaitu untuk ekstrak kloroform sebanyak 2,86 gram
dan ekstrak air sebanyak 5,28 gram. Hasil perhitungan rendemen dapat dilihat pada tabel 1.

Tabel 1. Persen (%) rendemen ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus reticulata)
Berat Ekstraksi

Berat Sampel rutan pengekstrak Volume Pelarut Setelah di Rendemen (%)
(gram) (mL) .
Evaporasi (gram)
200 Kloroform 1000 2,86 1,43
200 Air 1000 5,28 2,64

Perbedaan jenis pelarut mempengaruhi jumlah rendemen. Hasil perhitungan rendemen ekstrak
kulit jeruk keprok tertinggi diperolen menggunakan pelarut air yaitu 2,64% sedangkan rendemen
terendah terdapat pada pelarut kloroform yaitu 1,43%. Pelarut air memiliki rendemen yang tinggi
karena bersifat polar sehingga mampu membentuk ikatan hidrogen dengan senyawa polar yang
terdapat pada sampel. Sedangkan pelarut kloroform memiliki rendemen rendah karena bersifat non
polar sehingga dapat membentuk ikatan dipol-dipol dengan senyawa polar yang terdapat pada sampel.
Pengujian Fitokimia Senyawa Metabolit Sekunder

Tabel 2. Hasil pengujian metabolit sekunder ekstrak kloroform dan air kulit
jeruk keprok (Citrus reticulata)

Metabolit Metode i

Sekunder Pengujian Ekstrak Kloroform Ekstrak Air
Alkaloid am k'o”dal\jl’ae'gjﬁ’ Reagen  pogitif (+) Positif (+)
Flavonoid Logam Mg, HCI pekat Positif (+) Positif (+)
Saponin Aquades Positif (+) Negatif (-)
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Terpenoid HCI pekat, H.SO4 pekat Negatif (-) Positif (+)
Steroid HCI pekat, H.SO4 pekat Positif (+) Negatif (-)

Aktivitas Antioksidan

Pengujian aktivitas antioksidan dilakukan dengan cara menggunakan spektrofotometri UV-Vis.
Hasil uji dilaporkan sebagai 1Cso. 1Cso digunakan untuk menginterpretasikan hasil dari pengujian
DPPH. Nilai ICso dinyatakan sebagai konsentrasi ekstrak yang dapat menyebabkan berkurangnya 50%
aktivitas DPPH. Semakin kecil nilai I1Cso berarti aktivitas antioksidannya semakin tinggi. Senyawa
yang memiliki aktivitas antioksidan akan mendonorkan atom hidrogenya untuk berikatan dengan
DPPH membentuk DPPH tereduksi yang ditandai dengan kehilangan warna unggu menjadi kuning
pucat disertai dengan penurunan nilai absorbansi.

Tahapan awal yang dilakukan adalah pembuatan larutan induk DPPH 0,1 mM yang digunakan
dalam pengujian aktivitas antioksidan ekstrak dan pembanding asam askorbat. Pembuatan larutan
ekstrak dan pembanding asam askorbat dibuat dengan empat konsentrasi yang meningkat dengan
didasarkan pada peenggunaan metode regresi dalam pembuatan persamaan garis yang didasarkan pada
nilai absorbansi dan konsentrasi yang meningkat agar dapat memberikan serapan linear. Berdasarkan
hasil pengamatan visual, tampak bahwa ekstrak dan pembanding yang direaksikan dengan DPPH
mengalami perubahan yang berarti, yaitu dari ungu menjadi kuning pucat seiring bertambahnya
konsentrasi setelah di inkubasi selama 30 menit. Perubahan warna menyebabkan penurunan nilai
absorbansi radikal bebas DPPH, sehingga semakin rendah nilai absorbansi semakin tinggi
antioksidannya. DPPH yang bereaksi dengan senyawa antioksidan akan menghasilkan DPPH
tereduksi dan radikal antioksidan [10]. Hal ini menunjukan bahwa ekstrak dan asam askorbat
memiliki aktivitas antioksidan. Untuk mempertegas hasil pengamatan secara visual, maka diperlukan
suatu parameter, yakni penentuan nilai Inhibition Concentration (ICsp) dengan menganalisis besarnya
absorbansi ekstrak dan pembanding yang telah diinkubasi dengan menggunakan spektrofotometri UV-
Vis. Penentuan nilai Inhibition Concentration (ICsg) diawali dengan pengukuran panjang gelombang
maksimum larutan DPPH 0,1 mM. Berikutnya adalah grafik panjang gelombang maksimum:

0.27
0.27 A
0.26 A
0.26 A
0.25 A
0.25 A
0.24 -
0.24 -
0.23 A
0.23

495 500 505 510 515 520 525 530 535
Grafik 1. Serapan Maksimum DPPH Pada Panjang Gelombang Cahaya Tampak

Tabel 3. Keterangan Serapan Maksimum DPPH Pada Panjang Gelombang Cahaya Tampak

Panjang gelombang Absorbansi Panjang gelombang  Absorbansi
(nm) (nm)
500 0,231 516 0,263
502 0,238 518 0,264
504 0,244 520 0,265
506 0,249 522 0,265
508 0,253 524 0,267
510 0,254 526 0,264
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512 0,257 528 0,263
514 0,260 530 0,260

Berdasarkan tabel dan grafik di atas larutan DPPH 0,1 mM memiliki absorbansi maksimum
0,267 dipanjang gelombang 524 nm, dan berada pada daerah visible. Penentuan panjang gelombang
maksimum ini bertujuan untuk menentukan panjang gelombang pada saat senyawa yang ingin diukur
memberikan absorbansi yang optimum. 1,1-Difenil-2-Pikrihidrazil (DPPH) umumnya memiliki
absorbansi maksimum pada panjang gelombang 515 nm sampai 520 nm [11]

Absorbansi Larutan Pembanding Asam Askorbat

Pengukuran absorbansi larutan pembanding asam askorbat dilakukan untuk mengetahui besar
peredaman yang diberikan oleh asam askorbat sebagai antioksidan murni pada DPPH yang adalah
senyawa radikal bebas. Asam askorbat digunakan sebagai pembanding karena berfungsi sebagai
antioksidan sekunder, yaitu menangkap radikan bebas, mencegah terjadinya reaksi berantai, aktivitas
antioksidannya sangat tinggi, mudah diperoleh, lebih polar dari vitamin yang lain dan mempunyai
gugus hidroksil yang bertindak sebagai penangkap radikal bebas [12]. Berikutnya adalah data-data
hasil pengukuran asam askorbat.

Tabel 4. Data Hasil Pengukuran dan Perhitungan Absorbansi Asam Askorbat

Jenis Max Absorbansi _%. . Persamaan
i (ppm) X Blanko Sampel Y)
1,25 0,526 0,118 77,5665
Asam 83,4600 Y=3,6502%x+7,39
Akorbat 2.5 524 0526 0,087 54 11,67
3,75 0,526 0,054 ki R<=0,9308
5 0,526 0,049 90,6844
94
92 1 y=3,6502x + 7,3954
90 - R2=0,9308
88
o]
E 86 T
£ 84
(=]
S 82
80 -
78 -
76 T T T T T
0 1 2 3 4 5 6

Konsentrasi
Grafik 2. Kurva Konsentrasi dan % Inhibisi Larutan Asam Askorbat

Dengan melakukan analisis data diperoleh nilai 1Cso sebesar 11,67 ppm. Ini menunjukan bahwa
asam askorbat memiliki aktivitas antioksidan yang sangat kuat. Menurut Melyneux (2004), suatu
senyawa dikatakan sebagai antioksidan yang sangat kuat apabila nilai 1Cso kurang dari 50 mg/L, kuat
apabila nilai 1Csp 50-100 mg/L, sedang apabila nilai 1Cs, 100-150 mg/L, lemah apabila nilai 1Cso 150-
200 mg/L dan sangat lemah apabila nilai 1Cso lebih dari 200 mg/L. Berdasarkan data-data di atas
menunjukan bahwa dengan adanya peningkatan konsentrasi larutan asam askorbat menyebabkan nilai
absorbansi yang dihasilkan pun menurun. Hal itu disebabkan oleh semakin besar konsentrasi larutan
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asam askorbat, maka akan semakin banyak elektron yang didonor kepada radikal DPPH sehingga
berdampak pada penurunan nilai absorbansi karena warna DPPH yang memudar. Peningkatan
konsentrasi juga memberikan dampak peningkatan % inhibisi.

Absorbansi Ekstrak Kloroform dan Air Kulit Jeruk Keprok (Citrus reticulata)

a) Data-data hasil pengukuran dan perhitungan absorbansi ekstrak kloroform dapat dilihat bawah ini.

Tabel 5. Data Hasil Pengukuran dan Perhitungan Absorbansi Ekstrak Kloroform
Kulit Jeruk Keprok (Citrus reticulata)

Jenis . Max Absorbansi Inhibisi Persamaan
Konsentrasi o I1Cso
Larutan (ppm) X (M) Blanko  Sampel (Y) Regresi Linear
12,5 0,422 0,317 24,8815 Y=0,4932x+15,5
Ekstrak 25 0,422 0,302 28,4360 06
Klorofo 50 524 0,422 0,280 33,6492 69.94
rm Kullt RZ_O 9476 ,
Jeruk 100 0,422 0,237 67,5355 s
Keprok
80
70 - y = 0.4932x + 15.506
60 - R?=0.9476
2 50 A
2
£ 40 -
S 30
20 -
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Grafik 3. Kurva Konsentrasi dan % Inhibisi Larutan Ekstrak Kloroform
Kulit Jeruk Keprok (Citrus reticulata)

b) Data-data hasil pengukuran dan perhitungan absorbansi ekstrak air dapat dilihat bawah ini.
Tabel 6. Data Hasil Pengukuran dan Perhitungan Absorbansi Ekstrak Air

Kulit Jeruk Keprok (Citrus reticulata)
% Inhibisi Persamaan

L?;D;zn Konsentrasi I\?r?r); ) Absorbansi (Y) Regresi Linear ICs0
(ppm) X Blanko  Sampel
12,5 0,422 0,129 69,4312
Ekstrak Y=0,554x+6,9
AirKulit 2 524 0422 0124 706161 205 77,76
Jeruk 50 0,422 0,115 72,7488 2
Keprok 100 0422 0108 744075 R -0.9367
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Grafik 4. Kurva Konsentrasi dan % Inhibisi Larutan Ekstrak Air
Kulit Jeruk Keprok (Citrus reticulata)

Dari data-data ekstrak kloroform dan air kulit jeruk keprok (Citrus reticulata), menunjukan
bahwa masing-masing larutan uji mempunyai kemampuan untuk menangkal radikal bebas.
Berdasarkan perhitungan menggunakan persamaan regresi linear diperoleh nilai 1Cso untuk ekstrak
kloroform kulit jeruk keprok sebesar 69,94 ppm dan untuk ekstrak air kulit jeruk keprok diperoleh
nilai 1Cso sebesar 77,76 ppm. Masing-masing ekstrak menunjukan adanya aktivitas antioksidan yang
kuat, karena masing-masing sampel memiliki nilai 1Cso berkisar antara 50 ppm sampai 100 ppm.
Kemampuan masing-masing ekstrak mereduksi DPPH seiring dengan peningkatan konsentrasi dapat
diperkirakan bahwa dalam masing-masing ekstrak terdapat senyawa antioksidan. Semakin besar
konsentrasi ekstrak maka semakin banyak senyawa antioksidan yang menyumbangkan elektron
kepada radikal DPPH sehingga berdampak pada penurunan absorbansi, peningkatan nilai % inhibisi
dan perubahan warna yang semakin memudar. DPPH yang bereaksi dengan senyawa antioksidan akan
menghasilkan DPPH tereduksi dan radikal antioksidan [10].

Hasil Penentuan Nilai Inhibition Concentration (ICsp) Asam Askorbat dan Ekstrak Kloroform
dan Air Kulit Jeruk Keprok (Citrus reticulata)

Parameter yang dipakai untuk menunjukan aktivitas antioksidan adalah Inhibition
Concentration (ICsp) yaitu konsentrasi suatu zat antioksidan yang dapat menyebabkan 50% DPPH
kehilangan karakter radikal atau konsentrasi suatu zat antioksidan yang memberikan persen
penghambat 50% [13]. Berdasarkan penentuan nilai 1Cso pada asam askorbat dan ekstrak kloroform
dan air kulit jeruk keprok dengan menggunakan persamaan regresi linear menunjukan bahwa nilai ICso
asam askorbat lebih kecil, yaitu 11,67 ppm sedangkan ekstrak kloroform sebesar 69,94 ppm dan
ekstrak air sebesar 77,76 ppm sehingga asam askorbat dinyatakan sebagai antioksidan yang sangat
kuat dan masing-masing ekstraknya tergolong kuat. Asam askorbat dikatakan sangat kuat karena
memiliki gugus hidroksil yang mampu menyumbangkan satu proton kepada radikal DPPH. Sedangkan
pada masing-masing ekstrak dikatakan sebagai antioksidan kuat namun, belum diketahui secara
spesifik dari golongan metabolit sekunder apa saja yang memberikan aktivitas antioksidan dalam
masing-masing ekstrak. Beberapa senyawa turunan metabolit sekunder memiliki aktivitas antioksidan.
Salah satu yang paling banyak adalah flavonoid. Flavonoid aktif dalam menangkal radikal bebas
ditentukan dari adanya gugus fungsi hidroksi [14]. Senyawa flavonoid yang bersifat antioksidan
diantaranya katekin, flavon, flavanon, flavanol, kalkon dan isoflavon [15]. Hal tersebut disebabkan
oleh adanya gugus fungsi hidroksil (-OH) bebas dan ikatan rangkap terkonjugasi yang terdapat pada
flavonoid yang dapat bertindak sebagai antioksidan [16]. Selain itu senyawa fenolik juga mampu
mendonorkan radikal hidrogen untuk menetralkan radikal bebas dan radikal fenolik yang terbentuk
akan terstabilkan oleh resonansi [17].
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KESIMPULAN DAN SARAN

Dari penelitian dan analisis data yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa senyawa
metabolit sekunder yang terdapat dalam ekstrak kloroform kulit jeruk keprok (Citrus reticulata)
adalah mengandung senyawa alkaloid, flavonoid, saponin dan steroid, sedangkan dalam ekstrak air
adalah mengandung senyawa alkaloid, flavonoid dan terpenoid. Ekstrak kloroform dan air kulit jeruk
keprok (Citrus reticulata) memiliki aktivitas antioksidan yang tergolong kuat dengan nilai ICs
masing-masing 69,94 dan 77,76 ppm.

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan meneliti kandungan senyawa metabolit sekunder
ekstrak kulit jeruk keprok (Citrus reticulata) dengan menggunakan beberapa pelarut dan peranannya
untuk obat tradisional. Perlu di lakukan penelitian lebih lanjut dengan menggunakan beberapa metode
yang berbeda.
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Abstrak

Telah dilakukan transesterifikasi minyak jelantah menjadi biodiesel dengan menggunakan katalis
zeolit sintesis dari sekam padi. Zeolit diperoleh melalui beberapa tahapan, yakni pembuatan
natrium silikat, pembuatan natrium aluminat dan sintesis zeolit dengan mereaksikan natrium silikat
dan natrium aluminat. Selanjutnya, biodiesel diperoleh melalui reaksi transesterifikasi antara
minyak goreng sisa pakai dan metanol yang dikatalisis oleh 1%-w zeolit sintesis. Zeolit hasil
sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR dan XRD untuk mengetahui gugus fungsi, struktur dan
jenis mineral yang tersusun dalam zeolit. Sedangkan, untuk mengetahui karakteristik biodiesel
maka dilakukan pengujian terhadap beberapa sifat penting yang mempengaruhi Kkarakteristik
biodiesel, antara lain: densitas, viskositas, kadar air dan bilangan asam. Hasil karakterisasi FTIR
menunjukkan bahwa zeolit sintesis yang diperolen memiliki beberapa gugus fungsi pembentuk
zeolit seperti silika dan alumina dan berdasarkan hasil analisis XRD, zeolit hasil sintetis memiliki
fase kristal dominan dan menunjukkan kemiripan pola difraktogram yang dimiliki oleh zeolit tipe
Y. Sementara itu, biodiesel yang dibuat dengan perbandingan minyak jelantah: metanol (1:4)
memperoleh nilai rendemen sebesar 89,05%, densitas 0,8 g/mL, viskositas kinematik 5,9928 Cst,
bilangan asam 0,0195 mg-KOH/g, dan kadar air 0,053%. Nilai uji semua parameter fisik ini
menunjukkan bahwa biodiesel dalam penelitian ini memenuhi SNI biodiesel.

Kata kunci: Zeolit Sintesis, Sekam Padi, Katalis, Biodiesel, Minyak Jelantah

Abstract

The transesterification of used cooking oil into biodiesel has been carried out using synthetic
zeolite catalyst prepared from rice husks. Zeolite was prepared through several stages including
the manufacture of sodium silica, the manufacture of sodium aluminate, and the synthesis of
zeolite by reacting sodium silica and sodium aluminate. Biodiesel was obtained through
transesterification reaction between used cooking oil and methanol with the use of 1%-w synthetic
zeolite as the catalyst. The synthesized zeolite was characterized using FTIR and XRD to
determine the functional groups, structures, and types of minerals composed in the zeolite. To
determine the characteristics of biodiesel, several important properties that affect the
characteristics of biodiesel are tested including density, viscosity, water content, and acid number.
The results of FTIR characterization showed that the synthetic zeolite had several zeolite-forming
functional groups such as silica and alumina and the results of XRD analysis indicated that the
synthetic zeolite had a dominant crystalline phase with similar diffractogram pattern compared to
Y zeolite. Biodiesel produced using 1:4 as the ratio of used cooking oil: methanol had 89.05%
yield, 0.8 g/mL density, 5.9928 Cst kinematic viscosity, 0.0195 mg-KOH/g acid number, and
0.053. % water content. The test values for all these physical parameters indicate that the biodiesel
produced in this research was in accordance with the characteristic of biodiesel shown in the SNI
biodiesel.

Keywords: Synthetic Zeolite, Rice Husk, Catalyst, Biodiesel, Cooking Oil

PENDAHULUAN

Zeolit merupakan salah satu mineral yang banyak ditemukan di Indonesia dengan bentuk yang
hampir murni dan relatif murah. Zeolit dapat dimodifikasi sesuai dengan keperluan pemakai dan dapat
digunakan untuk tujuan tertentu seperti penukar ion, adsorben dan katalisator dikarenakan struktur
kristal zeolit mudah diatur. Zeolit dapat disintesis dari material yang memiliki kandungan silika tinggi.
Menurut penelitian Prasad dkk. [1], kandungan silika dalam abu sekam padi yang merupakan produk
utama pertanian di Indonesia adalah 85-97 %. Namun, pemanfaatannya belum optimal walaupun
sudah cukup banyak penelitian dengan menggunakan abu sekam padi seperti adsorben, plastik, hingga
jadi bahan antibakteri. Penelitian lain tentang sintesis zeolit dengan bahan baku abu sekam padi
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dilakukan pula oleh Putriani [2] sebagai adsorben logam timbal (Pb) dengan penambahan Surfactan
Sodium Dodecyl Benzena Sulfonate. Sehingga, dalam penelitian ini sekam padi digunakan sebagai
sumber silika dalam menyintesis zeolit.

Seperti dijelaskan sebelumnya bahwa zeolit dapat berperan sebagai katalisator. Kemampuan
zeolit sebagai katalis berkaitan dengan tersedianya pusat aktif dalam saluran antar zeolit. Zeolit
sebagai katalis anorganik memiliki keunggulan diantaranya dapat mempertahankan aktivitas tinggi
pada siklus berlipat ganda, mudah diregenerasi dan bekerja pada rentang temperatur yang luas serta
efektif beroperasi pada kondisi asam [3]. Zeolit telah banyak dimanfaatkan sebagai katalis heterogen
dalam produksi biodiesel. Singh dkk. [4] telah melakukan sintesis biodiesel dari minyak jarak dan
minyak bunga matahari dengan katalis zeolit yang diembankan oksida ZnO. Hasil yang diperoleh
menunjukkan bahwa ZnO/Zeolit lebih baik untuk reaksi esterifikasi dan transesterifikasi untuk minyak
dengan kadar FFA yang tinggi seperti minyak jarak. Dalam penelitian ini zeolit yang sumber silikanya
disintesis dari abu sekam padi akan digunakan sebagai katalis dalam pembuatan biodiesel dari
minyak jelantah. Dalam kasus ini zeolit menjadi katalis heterogen yang memudahkan pemisahan dan
lebih ekonomis.

Pada tahun 2008, Indonesia telah mengimpor BBM mencapai 153 juta barrel [5]. Oleh karena
itu, pengembangan bahan bakar alternatif ramah lingkungan menjadi satu-satunya solusi paling tepat
untuk mengatasi masalah ini. Langkah alternatif ini salah satunya dilakukan melalui penerapan
biodiesel yang merupakan bahan bakar terbarukan berbahan baku lemak hewani maupun nabati berupa
metil ester asam lemak (Fatty Acid Methyl Ester/FAME). Salah satu kekurangan biodiesel adalah
harganya yang lebih mahal jika dibandingkan bahan bakar solar. Dengan demikian, penggunaan bahan
baku yang melimpah dan murah menjadi alternatif untuk menekan biaya produksi biodiesel. Minyak
jelantah adalah salah satu bahan baku pembuatan biodiesel yang melimpah. Potensi minyak jelantah
meningkat seiring meningkatnya konsumsi minyak goreng. Di era kini, minyak jelantah masih banyak
digunakan dalam pengolahan bahan makanan. Hal ini tentu membahayakan kesehatan karena
trigliserida yang ada sudah mengalami kerusakan dan bersifat karsinogenik (penyebab kanker).
Sehingga pengolahan minyak jelantah menjadi biodiesel menjadi salah satu alternatif yang perlu dikaji
dalam pemanfaatan minyak jelantah.

Ketersediaan minyak jelantah dan sekam padi yang melimpah membuat Indonesia berpotensi
memproduksi biodiesel dengan biaya produksi terjangkau. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
karakteristik zeolit dan biodiesel hasil sintesis.

METODE
Bahan dan Alat

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah minyak goreng bekas yang dibuat
sendiri, metanol, asam klorida, akuades, NaOH, Al (OH)s kertas saring dan abu sekam padi.
Sedangkan, alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah oven, ayakan, magnetic stirrer, tanur,
gelas kimia, gelas ukur, corong pisah, autoclave, FTIR dan XRD, piknometer, cawan petri,
viskometer ostwald, bulp, pemanas, pengaduk, labu erlenmeyer, dan indikator PH.
Prosedur Kerja
Preparasi Abu Sekam Padi

Sekam padi dibersihkan dari pengotor dan dikeringkan di bawah sinar matahari serta dioven
pada suhu 105°C selama 2 jam. Sekam padi diabukan dalam tanur pada suhu 600 °C selama 4 jam.
Abu sekam padi diayak menggunakan ayakan. Abu sekam padi kemudian ditimbang sebanyak 60
gram, dicampurkan dengan 250 mL asam klorida (HCI) 2 M dan direndam selama 4 jam kemudian
disaring dan dicuci dengan akuades sampai pH netral. Padatan yang dihasilkan kemudian dikeringkan
dalam oven pada suhu 105 °C selama 8 jam [6].
Pembuatan Natrium Silikat (Na,SiO3)

Abu sekam padi sebanyak 30,003 gram ditambah dengan 300 mL natrium hidroksida (NaOH)

6 M, kemudian campuran dipanaskan pada suhu 80°C selama 2 jam. Selanjutnya larutan disaring
sehingga diperoleh larutan natrium silikat [6].
Pembuatan Natrium Aluminat (NaAl,O3)

Natrium hidroksida (NaOH) sebanyak 36,03 gram dilarutkan dalam 300 mL akuades dan
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dipanaskan, kemudian ditambahkan 15 gram AI(OH)s sedikit demi sedikit sambil dilakukan
pengadukan. Sehingga terbentuk larutan natrium aluminat [6].
Sintesis dan Karakterisasi Zeolit

Sintesis zeolit dilakukan dengan cara larutan natrium silikat direaksikan dengan larutan
natrium aluminat dalam autoclave dan dipanaskan dengan oven pada suhu 160°C selama 7 jam [7].
Zeolit yang dihasilkan kemudian dikarakterisasi menggunakan FTIR dan XRD.

Preparasi Minyak Jelantah

Minyak jelantah dipanaskan pada suhu 100-120°C untuk menguapkan air. Kemudian disaring
dengan kertas saring untuk memisahkan minyak dengan pengotor padat yang berukuran besar. Lapisan
minyak yang cair dipisahkan lagi dengan corong pisah.

Pembuatan Biodiesel

Minyak goreng bekas dan metanol dimasukkan ke dalam labu erlenmeyer dengan perbandingan
berat campuran 1:4 (minyak goreng : metanol). Zeolit sintetik ditambahkan dengan konsentrasi 1 %-w
larutan, karena berdasarkan penelitian yang dilakukan Aziz dkk. [8]. konsentrasi katalis zeolit yang
ditambahkan dan menghasilkan rendemen terbesar adalah sebanyak 1 %-w. Campuran kemudian
diaduk dan dipanaskan pada suhu 60 °C selama 1 jam agar terjadi reaksi.

Kemudian larutan dimasukkan ke dalam corong pisah dengan waktu steady atau waktu
didiamkan selama 24 jam untuk memisahkan lapisan yang terbentuk setelah reaksi. Menurut Akbar
dan Riswan [9], hasil reaksi yang terbentuk berupa dua fase yaitu lapisan atas metil ester berwarna
kuning bening, sedangkan lapisan bawah berwarna kuning dengan sedikit lebih pekat. Kedua lapisan
itu kemudian dipisahkan. Lapisan bawah dikeluarkan dari corong pemisah. Sedangkan lapisan atas
yang merupakan biodiesel diukur densitas, viskositas, bilangan asam, kadar air, dan nilai rendemennya
Perhitungan rendemen menggunakan rumus:

Rendemen (%) = W_; x 100% Q)
Di mana w1 adalah berat lapisan atas yang berupa biodiesel/metil ester (g) dan w.adalah berat minyak
jelantah (g).

Analisis Karakteristik Biodiesel
Biodiesel hasil reaksi transesterifikasi selanjutnya dilakukan analisis kualitatif, antara lain:
densitas, viskositas, bilangan asam dan kadar air.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Abu Sekam Padi

Sekam padi yang digunakan dalam penelitian ini diperoleh dari Desa Oeltua, Kecamatan
Taebenu, Kabupaten Kupang. Sekam padi tersebut dibersihkan dari pengotor-pengotornya dengan cara
dicuci dengan air, kemudian dikeringkan di bawah sinar matahari serta dioven dengan tujuan untuk
menghilangkan kadar air dalam sekam padi. Pada penelitian ini, sekam padi dikeringkan selama 1
hari.

@ (b)
Gambar 1. Sekam padi (a) setelah dicuci (b) setelah dijemur hingga kering
Selanjutnya, sekam padi diaktivasi secara fisik dan kimia. Aktivasi sekam padi secara fisik
dilakukan dengan pengabuan di dalam tanur pada suhu 600° selama 4 jam [2] sehingga diperoleh abu

sekam padi dengan kandungan silika yang tinggi. Abu sekam padi yang diperoleh lalu digerus dan
diayak menggunakan ayakan yang berguna untuk menghomogenkan ukuran partikelnya. Sekam padi
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selanjutnya diaktivasi secara kimia menggunakan proses refluks sekam padi dengan asam Klorida
(HCI) konsentrasi 2 M.

Perendaman atau proses refluks dengan asam klorida (HCI) bertujuan untuk melarutkan logam-
logam alkali dan mengurangi kadar besi yang terkandung dalam abu sekam padi. Abu sekam padi
kemudian dicuci dengan akuades hingga PH netral lalu dikeringkan di dalam oven pada suhu 105°C
selama 4 jam. Abu sekam padi yang telah dikeringkan selanjutnya digunakan untuk sintesis zeolit
yang meliputi 2 tahap, yakni pembuatan natrium silikat dan pembuatan natrium aluminat.

N

Gambar 2. Abu sekam padi yang telah teraktivasi

Zeolit disintesis melalui beberapa tahap. Tahap pertama yaitu pembuatan natrium silikat yang
dilakukan dengan melarutkan 30,003-gram abu sekam padi dengan 300 mL NaOH 6 M kemudian
dipanaskan pada suhu 80°C selama 2 jam lalu disaring sehingga terbentuk larutan natrium silikat.
Natrium silikat merupakan sumber utama silika dalam menyintesis zeolit.

Tahap kedua adalah pembuatan natrium aluminat yang merupakan sumber utama alumunium
dalam sintesis zeolit. Proses pembuatan natrium aluminat dilakukan dengan melarutkan 15-gram
alumunium hidroksida (AIOHs) sedikit demi sedikit ke dalam 36,03-gram NaOH 6 M sambil
dilakukan pemanasan dan pengadukan hingga terbentuk larutan natrium aluminat.

Dalam pembentukan natrium silikat dan natrium aluminat, NaOH berfungsi sebagai aktivator.
Selain itu, NaOH yang ditambahkan tidak hanya berfungsi sebagai reagen tetapi juga sebagai
metalizer (materi pendukung) dan sebagai mineralizer. Dalam sintesis zeolit, penambahan NaOH
sebagai mineralizer dikarenakan pada struktur zeolit terbentuk muatan negatif berlebih pada ion
alumunium sehingga dibutuhkan kation-kation pendukung di luar rangka untuk menetralkannya.

Tahap selanjutnya adalah sintesis zeolit yang dilakukan dengan mereaksikan natrium silikat
dan natrium aluminat lalu diatutoklaf pada suhu 121°C pada tekanan 2 atm selama 15 menit yang
bertujuan agar suhu larutan naik dan terbentuk kristal zeolit. Kemudiam dioven pada suhu 160°C
selama 7 jam.

Mekanisme yang terjadi pada saat kedua larutan tersebut direaksikan adalah terlarutnya sedikit
padatan dalam air, difusi zat terlarut, dan timbulnya senyawa yang berbeda dari padatan terlarut.
Proses ini meliputi modifikasi tekstur atau struktur pada suatu padatan dan akan mengurangi energi
bebas dalam sistem. Adapun reaksi sintesis zeolit dari abu sekam padi dapat dituliskan sebagai
berikut:

Na28i03(aq) + NaAl (OH)4(aq) —P_Nax[(A|Oz)y(Si02)z].Hzo
CD O‘)—H 0 Na" 0 0 Na"
NaO—Li—ONa + H—/;\%J\I—'/\O—H . \Si/ ST N \A'_/
i INSN SN N
00 O 0 O ©
Na—O—-H
Natrium Silikat Natrium Aluminat ) Zeolit Sintesis )
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Gambar 3. Pembentukan Zeolit Sintesis [10]
Karakteristik Zeolit
Karakterisasi menggunakan metode spektroskopi FTIR digunakan untuk menentukan gugus
fungsi dari zeolit hasil sintesis. Karakterisasi dilakukan pada bilangan gelombang antara 400-4000 cm-
1 yang hasil analisisnya disajikan pada Gambar 3. berikut.
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Gambar 4. Spektrum FTIR zeolit hasil sintesis

Perbandingan gugus fungsi zeolit sintesis dapat dilihat pada tabel 1. berikut.

Tabel 1. Interpretasi Spektra FTIR NazSiOs dan Zeolit Sintesis dari Sekam Padi

No Frekuensi daerah serapan(cm™) Interpretasi
Hasil Natrium (Krisnawati dkk., 2018)
Analisis Silikat
1 3458,56 - 3466,4 Vibrasi rentang —-OH
2 1661,54 - 1659,61 Vibrasi rentang tekuk dari molekul
H.O
4 994,07 898,53 986,53 dan 983,34 Vibrasi rentang asimetri T-O-T
(T=Si atau Al)
5 734,50 771,83 731,21 Vibrasi ulur simetris dari Si-O pada
siloksan

6 463,52 - 463,22- 430,58 dan 466,91- Vibrasi tekuk ikatan T-O (T=Si
431,63 atau Al)

7 - 1442,75 - Vibrasi tekuk -OH dari silanol
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No Frekuensi daerah serapan(cm™) Interpretasi

8 - 972,12 - Vibrasi ulur Si-O pada silanol

Pada Tabel 1. di atas diketahui adanya beberapa gugus fungsi termasuk gugus fungsi pembentuk
zeolit seperti silika dan alumina dengan munculnya pita serapan pada daerah 3458,56 cm-1, 1661,54
cm-1, 1460,44 cm-1, 994,07 cm-1, 734,50 cm-1, 664,61 cm-1, 463,52 cm-1, dan 430,72 cm-1. Puncak
pada bilangan gelombang 3458,56 cm-1 merupakan hasil vibrasi ulur dari gugus OH yang
menunjukkan adanya air dalam sampel, dan diperkuat oleh puncak pada 1661,54 cm-1 dan 1460,44
cm-1, yang timbul akibat vibrasi tekuk gugus —OH. Puncak pada 994,07 cm-1 menunjukkan ulur
asimetri Si-O-Si yang menunjukkan silika dalam sampel belum seluruhnya bereaksi dengan alumina
yang didukung dengan adanya puncak pada 734,50 cm-1 dan 664,61 cm-1 yang merupakan pita
serapan alumina, namun terjadi reaksi antara silika dan alumina dalam jumlah kecil yang ditunjukkan
pada puncak 463,52 cm-1 dan 430,72 cm-1 yang merupakan pita serapan dari gugus Si-O-Al. Hasil
analisis FTIR terhadap zeolit hasil sintesis tidak memiliki perbedaan yang signifikan dengan hasil
analisis FTIR pada penelitian yang dilakukan Krisnawati dkk. [11] seperti yang dapat dilihat pada
tabel di atas. Secara umum, masing-masing zeolit hasil analisis mengandung beberapa gugus fungsi
yang sama termasuk gugus fungsi pembentuk zeolit seperti silika dan alumina.

Untuk mengetahui apakah natrium silikat dan natrium aluminat benar-benar telah terkonversi
menjadi zeolit maka dilakukan perbandingan interpretasi zeolit dan salah satu dari sumber utama silika
dan alumina. Dalam penelitian ini dilakukan perbandingan terhadap natrium silikat. Dari tabel di atas,
perbandingan interpretasi natrium silikat dan zeolit menunjukkan perbedaan yang jelas antara zeolit
dan natrium silikat sebagai sumber utama silika dalam menyintesis zeolit. Hasil karakterisasi FTIR
terhadap natrium silikat menunjukkan bahwa pola serapan silika yang muncul umumnya adalah gugus
siloksan dan silanol. Sedangkan hasil karakterisasi zeolit tidak memiliki pola serapan gugus silanol.
Selain itu, karakteristik zeolit dapat diketahui dari pola serapan gugus vibrasi tekuk ikatan T-O (T=Si
atau Al). Artinya, zeolit sintesis yang diperoleh tidak hanya mengandung gugus alumina melainkan
juga silika yang merupakan gugus fungsi pembentuk zeolit. Proses pembentukan zeolit yakni reaksi
antara natrium silikat dan natrium aluminat menunjukkan perubahan fase yang mana natrium silikat
dan natrium aluminat dalam bentuk larutan terkonversi menjadi zeolit dengan fase solid (padatan).
Dengan demikian, natrium silikat dan natrium aluminat yang merupakan sumber utama silika dan
alumina benar-benar telah terkonversi menjadi zat baru yakni zeolit.

Karakterisasi dengan XRD dilakukan untuk mengetahui struktur dan jenis mineral yang
tersusun dalam zeolit sintetis. Hasil karakterisasi menggunakan XRD pada zeolit sintesis dilakukan
pada kisaran sudut (20) antara 10-90 derajat dan hasil analisis dapat dilihat pada Gambar 4. berikut.
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Gambar 5. Difraktogram XRD zeolit hasil sintesis
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Perbandingan interpretasi difraktogram zeolit hasil sintesis dan zeolit standar ditunjukkan pada
tabel berikut.
Tabel 2. Interpretasi Difraktogram Zeolit Sintesis

No 20 () Fase mineral
Hasil Analisis  Standar (Treacy dan Higgins, 2007)

1 14,19 14,32 Faujasite

2 20,03 20,30 Faujasite

3 24,61 24,93 Faujasite

4 31,89 31,31 Faujasite

5 38,04 38,87 Cancrinite

Pada Tabel 2. di atas diketahui bahwa zeolit hasil sintetis memiliki fase kristal dominan dan
menunjukkan kemiripan pola difraktogram yang dimiliki oleh zeolit tipe Y. Hal ini ditunjukkan
dengan adanya puncak dengan intensitas tinggi pada 20 = 14,19°, 26 = 24,61°, dan 26 = 20,03° sesuai
dengan penelitian Treacy dan Higgins [12]. Zeolit tipe Y merupakan zeolit sintetik jenis faujasit yang
kaya akan silika dengan rentang rasio molar SiO2/Al,03 1,5-3 dengan bentuk struktur SBU D6R.
Zeolit Y dalam skala laboratorium maupun industri banyak dimanfaatkan sebagai padatan pendukung
katalis untuk reaksi hidrorengkah fraksi berat minyak bumi, bahan adsorben, maupun ion exchange
(pertukaran ion) dengan rumus oksida Na2O.Al;03.4, 8SiO..8, 9H,O. Perbandingan hasil analisis
menggunakan XRD terhadap zeolit dan hasil analisis FTIR pada penelitian Treacy dan Higgins [12]
tidak berbeda jauh. Mineral faujasite mendominasi kandungan pada zeolit hasil sintesis sehingga
sama-sama tergolong zeolit tipe Y.

Minyak Jelantah

Minyak jelantah yang digunakan dalam penelitian ini merupakan minyak jelantah hasil
penggorengan ikan sebanyak 4 kali. Minyak jelantah dipanaskan pada suhu 100-120°C untuk
menguapkan air. Kemudian disaring dengan tujuan untuk memisahkan minyak dengan pengotor padat
yang berukuran besar.

el

Gambar 6. Minyjelanth

Biodiesel

Proses pembuatan biodiesel melalui reaksi transesterifikasi pada penelitian ini dilakukan dengan
mencampurkan metanol dan minyak jelantah dengan perbandingan berat campuran 4:1 (metanol:
minyak jelantah) karena berdasarkan penelitian yang dilakukan Saputra dkk. [13] yield yang
dihasilkan akan bernilai tinggi jika jumlah metanol lebih banyak daripada minyak jelantah. Metanol
memecah rantai trigliserida yang terdapat dalam minyak nabati. Peneliti tidak menggunakan etanol
karena bersifat racun, berbahaya bagi kulit, mata dan paru-paru serta pemisahan hasil sampling
gliserin dengan menggunakan etanol jauh lebih sulit dan jika tidak hati-hati akan berakhir dengan
terbentuknya emulsi [14]. Tindakam pencampuran minyak jelantah dengan metanol mengakibatkan
trigliserida minyak jelantah terkonversi menjadi metil ester melalui proses transesterifikasi.
Selanjutnya, campuran larutan ditambahkan katalis heterogen yakni zeolit yang disintesis dari silika
sebanyak 1% berat larutan dengan tujuan untuk mempercepat reaksi. Kemudian larutan dipanaskan
selama 1 jam pada suhu 60°C. Selanjutnya, larutan dimasukkan ke dalam corong pisah dengan waktu
steady atau waktu didiamkan selama 24 jam untuk memisahkan lapisan yang terbentuk setelah reaksi.
Hasil reaksi yang terbentuk berupa dua fase yaitu lapisan atas metil ester berwarna kuning bening,
sedangkan lapisan bawah berwarna kuning dengan sedikit lebih pekat seperti ditunjukkan gambar
berikut.
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Dalam proses transesterifikasi atau disebut juga alkoholisis ini terjadi konversi trigliserida
menjadi metil ester melalui reaksi dengan alkohol dan menghasilkan produk samping gliserol. Reaksi
transesterifikasi trigliserida menjadi metil ester adalah sebagai berikut.

0
H,c—O0—C—R, Katalis R;—C—0CH, HO—CH,
| (Ii heterogen (|:|)
HC—O0—C—R; ' 3CH;0H s=——= F HO—CH
| g = R,—C—OCH,
Hzc_o_é_R:g O

I HO—CH,
Gambar 8. Reaksi transesterifikasi trigliserida menjadi metil ester [15]

Hasil penelitian menunjukkan nilai rendemen biodiesel, yakni 89,05% dengan perbandingan
metanol yang lebih besar daripada minyak jelantah karena metanol bertindak sebagai penyuplai gugus
metil sehingga semakin sedikit jumlahnya maka rendemen biodiesel pun akan menurun demikian pun
sebaliknya.

Karakteristik Biodiesel yang Dihasilkan

Untuk mengetahui karakteristik biodiesel yang dihasilkan dari reaksi esterifikasi-
transesterifikasi dari minyak jelantah, diperlukan pengujian terhadap beberapa sifat penting yang
mempengaruhi karakteristik biodiesel, antara lain: densitas, viskositas, kadar air dan bilangan asam.
Hasil analisa terhadap sifat fisik produk biodiesel yang diperoleh kemudian dibandingkan dengan
biodiesel sesuai dengan hasil penelitian sebelumnya dan standar SNI yang ditunjukkan pada tabel
berikut.

Tabel 3. Karakteristik Produk Biodiesel

Parameter Nilai Kondisi Fisik
Biodiesel penelitan Biodiesel SNI Bahan
sebelumnya (Aziz dkk., hasil uji baku/Minyak  Produk/Biodi
2016) Jelantah sebelum esel
dikonversi
menjadi metil
ester
Densitas 857.60 800 850-890 -
(kg/m?)
Viskositas 3,43 5,9928 2,3-6,0
(Cst)
Bilangan 0,29 0,0195 Maks
Asam (mg- 0,8
KOH/qg)
Kadar Air 0,02 0,053 Maks
(%) 0,05
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Parameter Nilai Kondisi Fisik

Biodiesel penelitan Biodiesel SNI Bahan
sebelumnya (Aziz dkk., hasil uji baku/Minyak Produk/Biodi
2016) Jelantah sebelum esel
dikonversi
menjadi metil
ester

Warna Cokelat Kuning
kehitaman bening

SIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa karakterisasi zeolit hasil
sintesis dari sekam padi menggunakan metode spektroskopi FTIR menunjukkan adanya beberapa
gugus fungsi pembentuk zeolit seperti silika dan alumina ditandai dengan serapan pada daerah 994,07
cm-1, 734,50 cm-1, 664,61 cm-1, 463,52 cm-1 dan 430,72 cm-1. Selain itu, hasil karakterisasi
menggunakan XRD menunjukkan bahwa zeolit hasil sintetis memiliki fase kristal dominan dan
menunjukkan kemiripan pola difraktogram yang dimiliki oleh zeolit tipe Y. Sedangkan, biodiesel hasil
sintesis memiliki nilai rendemen sebesar 89,05%, densitas 0,8 g/mL, viskositas kinematik 5,9928 Cst,
bilangan asam 0,0195 mg-KOH/g, dan kadar air 0,053%. Nilai uji semua parameter fisik ini
menunjukkan bahwa biodiesel dalam penelitian ini memenuhi SNI biodiesel.

Berdasarkan hasil penelitian biodiesel hasil sintesis tidak dianalisis menggunakan GC-MS

maka diperlukan penelitian lebih lanjut yang melakukan analisis GC-MS terhadap biodiesel dengan
menggunakan bahan baku yang harus dilakukan pre-treatment terlebih dahulu.
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Abstrak

Telah dilakukan sintesis katalis silika dari pengolahan abu sekam padi Inpari menggunakan
metode sol-gel dan sintesis katalis silika termodifikasi kalsium oksida menggunakan metode
impregnasi untuk meningkatkan kinerja katalis silika serta uji sifat Kkatalitiknya pada
transesterifikasi minyak jelantah. Hasil karakterisasi XRF menunjukan bahwa silika dari abu
sekam padi mencapai 97,1% dan silika termodifikasi kalsium oksida mengandung silika 24,6%
dan kalsium 73,64%. Keberhasilan sintesis silika modifikasi ditunjukan oleh adanya serapan Si-O-
Logam (kalsium) pada daerah 996,92 cm™. Adapun data XRD menunjukan bahwa silika dan silika
hasil modifikasi bersifat amorf. Yield biodiesel hasil transesterifikasi minyak jelantah
menggunakan katalis silika dan katalis silika termodifikasi kalsium oksida mencapai 58,2% dan
78,3%. Nilai massa jenis, viskositas, kadar air, bilangan asam, titik tuang dan titik kabut berturut-
turut adalah 862,7 dan 886,4 kg/m?; 2,81 dan 2,78 mm?/s; 0,033 dan 0,024%; 0,389 dan 0,561 mg-
KOH/g; 15°C; dan 13°C. Selain itu, karakterisasi terhadap uji nyala menunjukkan hasil yang
positif. Dengan demikian, biodiesel dari kedua jenis katalis dalam penelitian ini memenuhi Standar
Nasional Indonesia (SNI).

Kata kunci: silika, kalsium oksida, transesterifikasi minyak jelantah

Abstract

Synthesis of silica catalyst from Inpari rice husk ash processing and a synthesis of calcium oxide
modified silica catalyst have been carried out using sol-gel method and wet impregnation method
each, to improve the performance of silica catalyst and to examine their catalytic properties in the
transesterification of used cooking oil. The results of XRF characterization show that rice husk ash
has a content of 97,1% silica, while calcium oxide modified silica contained 2,6% silica and
73,64% calcium. The success of calcium oxide modified silica synthesis process is indicated by an
absorption of Si-O-Metal (calcium) at a wavenumber of 996,92 cm™. XRD data shows that silica
and modified silica are amorphous. The yield of biodiesel from the transesterification of used
cooking oil using silica catalyst and calcium oxide modified silica catalyst reached up to 58,2%
and 78,3%. The density values, viscosities, water contents, acid numbers, pour point, and fog point
are 862,7 and 886,4 kg/m?; 2,81 and 2,78 mm?/s; 0,033 and 0,024%; 0,389 and 0,561 mg-KOH/g;
15°C; and 13°C, respectively. In addition, the characterization of the flame test showed positive
results. Therefore, biodiesel of the two types of catalysts in this research met the Indonesian
National Standard (SNI).

Keywords: silica, calcium oxide, oil transesterification used

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan sebuah negara agraris yang sebagian besar penduduknya bekerja di sektor
pertanian. Salah satu komoditas pertanian terbesar yang diproduksi di Indonesia demikian pula di
provinsi Nusa Tenggara Timur adalah padi. Oleh karena itu, limbah pertanian yang dihasilkan seperti
sekam padi sangat melimpah. Sekam padi merupakan penghasil silika (SiO,) terbesar yaitu sebanyak
87-97% berat kering setelah mengalami pembakaran sempurna [1]. Abu sekam padi dapat digunakan
sebagai sumber silika untuk pembuatan material tertentu yang benilai ekonomis tinggi.

Silika sebagai material padatan berpori memiliki sifat khas yang tidak dimiliki oleh senyawa
anorganik lainnya, diantaranya ialah sifatnya yang inert, memiliki fungsi adsorpsi dan pertukaran ion
yang baik, mudah untuk dimodifikasi dengan senyawa kimia tertentu untuk meningkatkan kinerjanya,
kestabilan mekanik dan kestabilan termal tinggi. Permukaan silika yang mengandung gugus silanol
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(=Si-OH) dan siloksan (=Si-O-Si=) yang memungkinkan dapat mengikat ion logam secara lebih
selektif dengan tahapan tertentu. Selain sebagai adsorben, silika juga dapat digunakan sebagai katalis.

Salman dkk. [2] menggunakan silika dari abu sekam padi sebagai katalis silika sulfat untuk
reaksi esterifikasi gliserol dengan anhidrida asam asetat dan mampu mengkonversi gliserol sebesar
77%. Hal ini menunjukan adanya pengaruh penggunaan katalis dalam reaksi tersebut, sehingga dapat
diketahui bahwa silika merupakan material yang memiliki manfaat dalam kehidupan. Oleh karena itu
terdapat peluang besar untuk pemanfaatannya lebih lanjut misalnya sebagai katalis dalam pengolahan
minyak jelantah menjadi bahan baru yang lebih berguna seperti biodiesel.

Pengunaan katalis dalam pengolahan biodiesel membantu mempercepat reaksi pembentukan
produk target. Pembuatan biodiesel dari limbah minyak jelantah kelapa sawit dapat dilakukan dengan
menggunakan katalis KOH, diperoleh yield mencapai 82,69% [3]. Sedangkan dengan menggunakan
katalis kalsium oksida (CaO) diperoleh yield sebesar 53% [4]. Biodiesel yang dihasilkan dari
pengolahan minyak tepung ikan sardin menggunakan katalis NaOH diperoleh yield 45,34% [5].
Pembuatan biodiesel dari minyak jelantah juga dilakukan dengan menggunakan katalis heterogen
seperti Ni/y-Al,03; dan Mg/y-Al,O3 yang dapat mengkonversi minyak jelantah menjadi biodiesel lebih
baik dimana yield terbesar yang diperoleh mencapai 94,143% [6]. Persentase yield yang dihasilkan
dengan menggunakan katalis secara umum cukup baik. Akan tetapi dalam penggunaan katalis
homogen memiliki kelemahan seperti diperlukan proses pemisahan produk reaksi dari katalis karena
memiliki fasa yang sama. Oleh karena itu, diperlukan pembuatan serta pengembangan katalis lain
yang lebih efisien. Salah satunya dengan pembuatan katalis heterogen yang selain mampu
mengkonversi minyak jelantah, juga dapat lebih mudah dipisahkah dari produk serta dapat digunakan
kembali.

Kalisum oksida merupakan golongan oksida yang memiliki sifat basa, aktivitas katalitik tinggi
untuk berbagai reaksi, proses preparasinya yang tidak sulit, murah, tersedia melimpah di alam dan
ramah lingkungan sehingga cukup baik untuk dijadikan katalis. Modifikasi silika dengan kalsium
oksida diharapkan mampu meningkatakan Kinerja silika sebagai katalis. Oleh karena itu, kajian dalam
penelitian ini yaitu sintesis katalis silika termodifikasi kalsium oksida dan uji sifat katalitiknya pada
transesterifikasi minyak jelantah

METODE PENELITIAN
Alat dan Bahan

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah peralatan gelas, labu leher tiga, magnetic
stirrer, hot plate, corong pemisah, oven, tanur, mortar dan alu, ayakan, pengaduk, refluks, piknometer,
thermometer, XRD, XRF dan FTIR. Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sekam padi,
akuades, HCI, NaOH, CaO, minyak jelantah, metanol, KOH 1 M, indikator PP dan kertas saring.
Prosedur Kerja
Preparasi abu sekam padi

Sekam padi (sampel) yang digunakan dalam penelitian ini diambil dari daerah Mbay, Nagekeo,
Nusa Tenggara Timur dengan jenis spesifik yaitu Inpari. Sekam padi diambil dan dibersihkan dari
pengotornya. Setelah itu sampel dicuci dengan air dan dibilas kembali menggunakan akuades hingga
bersih. Sampel dikeringkan dengan cara dijemur di bawah terik matahari hingga kering. Kemudian
diambil 1000 gram sekam padi yang bersih dan kering tersebut, lalu disangrai hingga berwarna hitam
dan diabukan selama 4 jam pada suhu 700°C. Sampel digerus menggunakan mortar dan alu sampai
halus serta diayak menggunakan ayakan laboratorium. Diambil 20 gram abu sekam padi hasil ayakan
dan dicuci dengan HCI 6 M 120 mL disertai pengadukan selama 1 jam. Kemudian dibilas kembali
dengan akuades hingga pH netral, lalu dikeringkan dalam oven pada suhu 110°C selama 2 jam.
Pembuatan larutan natrium silikat

Larutan natrium silikat dibuat dengan cara diambil 20 gram abu sekam padi hasil preparasi,
dilarutkan dengan NaOH 2 M sebanyak 330 mL. Kemudian dididihkan sambil diaduk hingga
mengental dan didestruksi selama 30 menit pada suhu 500°C. Selanjutnya ditambahkan 200 mL
akuades pada hasil pemanasan dan didiamkan selama semalam lalu disaring.
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Pembuatan silika

Silika dibuat dengan terlebih dahulu melakukan pembuatan silika gel dimana 20 mL larutan
natrium silikat diambil lalu ditambahkan tetes demi tetes larutan HCI 3 M sambil diaduk hingga
terbentuk gel. Kemudian didiamkan semalam, disaring dan dicuci hingga pH netral lalu dioven pada
suhu 110°C selama 1 jam dan dikarakterisasi menggunakan XRF, XRD dan FTIR.

Pembuatan silika termodifikasi kalsium Oksida (CaO)

Pembuatan silika termodifikasi kalsium oksida dilakukan menggunakan metode impregnasi
basah. Kalsium oksida dilarutkan ke dalam akuades sehingga diperoleh larutan kalsium oksida 5%
(b/v) dengan cara dilarutkan 5 gram kalsium oksida dalam akuades 100 mL. Kemudian serbuk silika
sebanyak 10 gram dicampurkan ke dalam larutan kalsium oksida. Campuran direfluks selama 4 jam
pada suhu 80°C. Setelah dilakukan penyaringan, residu (hasil padat) dikeringkan di dalam oven
selama 4 jam pada suhu 60°C. Pada tahap terakhir, silika termodifikasi kalsium oksida tersebut lalu
dikalsinasi selama 4 jam pada suhu 700°C. Kemudian sampel dikarakterisasi menggunakan XRD,
XRF dan FTIR.

Preparasi minyak jelantah

Sebanyak 200 mL minyak jelantah dipanaskan pada suhu 120°C, kemudian disaring dan
didiamkan pada suhu kamar.

Uji sifat katalitik dalam transesterifikasi minyak jelantah

Uji sifat katalitik dalam transesterifikasi minyak jelantah dilakukan dengan menggunakan
katalis silika dan silika termodifikasi kalsium oksida. Uji dilakukan dengan menggunakan 27,45 mL
minyak jelantah yang telah dipreparasi dimasukan ke dalam labu leher tiga. Minyak jelantah
dipanaskan pada hot plate hingga mencapai suhu reaksi 60°C, kemudian direaksikan dengan metanol
pada rasio mol minyak terhadap metanol sebesar 1:9 dalam labu leher tiga tersebut (10,63 mL) dan
ditambahkan masing-masing katalis yang diuji; massa 5% dari berat minyak yang digunakan (1,25
gram). Proses transesterifikasi dilakukan pada suhu 60°C selama 2 jam [7].

Selama proses reaksi berlangsung, dilakukan pengadukan menggunakan magnetic stirrer.
Kecepatan pengadukan konstan pada 300 rpm sampai waktu reaksi selesai. Hasil proses
transesterifikasi disaring terlebih dahulu, kemudian filtratnya dimasukan ke dalam corong pemisah dan
dibiarkan semalam hingga terbentuk dua lapisan. Komponen selain biodiesel dipisahkan dengan cara
lapisan bawahnya dikeluarkan dari corong pemisah. Kemudian ditambahkan air panas pada suhu 80°C
untuk pencucian biodiesel. Campuran biodiesel tersebut dikocok perlahan dan didiamkan 5 menit
hingga terbentuk dua lapisan. Lapisan bawah dikeluarkan dari corong pemisah. Diulangi hingga air
buangan menjadi jernih.

Biodiesel hasil pencucian selanjutnya dipanaskan selama 2 jam pada suhu 125-130°C, diaduk
menggunakan magnetic stirrer, didinginkan lalu disaring. Kemudian dihitung % yield biodiesel yang

diperoleh dari setiap uji katalis_hasil sintesis menggunakan perhitungan 1 di bawah ini.
_ Volume produk (biodiesel) 100% .
Yield = Volume minyak jelantah X ° ()

Karakterisasi biodiesel
Penentuan massa jenis biodiesel

Penentuan massa jenis biodiesel yang diperoleh baik menggunakan katalis silika maupun katalis
silika termodifikasi kalsium oksida, dilakukan dengan terlebih dahulu menimbang berat piknometer
kosong, berat piknometer berisi sampel (biodiesel). Volume piknometer yang digunakan adalah 10

mL. Kemudian dihitung, massagenis biodiesel menggunakan perhitungan 2.
Berat piknometer berisi sampel-Berat piknometer kosong

Volume piknometer

(2)

Massa jenis =

Penentuan viskositas biodiesel

Viskositas biodiesel ditentukan dengan terlebih dahulu menentukan waktu tempuh (t) air
(pembanding) dan waktu tempuh (t) masing-masing biodiesel, dimana pada jarak yang sama. Waktu
tempuh diukur saat bola pejal dijatuhkan dari batas atas gelas ukur hingga batas bawah gelas ukur.
Kemudian ditentukan konstanta viskositas (k), spesifik graviti setiap biodiesel (sg), viskositas dinamik
untuk selanjutnya ditentukan viskositas kinematik biodieselnya. Adapun perhitungan yang digunakan
adalah:
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Konstanta viskositas =_Viskositas air (3)
.. . . sgairxtair
massa jenis biodiesél
sg= — 4)
massa jenis air
Viskositas dinamik = k x sg x t (5
Viskositas kinematik =_Yiskositas dinamik (6)

Massa jenis biodiesel
Penentuan kadar air produk (biodiesel)
Penentuan kadar air dalam masing-masing biodiesel dilakukan dengan menimbang berat
biodiesel awal (sebelum diuapkan) dan menimbang berat biodiesel akhir (sesudah diuapkan),
kemudian dihitung kadar airnya menggunakan perhitungan 7.

. Beratawal-Berat akhi
Kadar air = —— e =Ty 100% @)
Berat awal

Penentuan bilangan asam produk (biodiesel)

Bilangan asam dari masing-masing biodiesel yang dihasilkan, ditentukan dengan terlebih dahulu
menimbang berat biodiesel yang akan digunakan, kemudian ditambahkan dengan indikator PP dalam
erlenmeyer berisi biodiesel tersebut. Dilakukan titrasi dengan KOH 1 M sebanyak 3 kali pengulangan
sambil dicatat volume KOH yang digunakan dalam titrasi, lalu dihitung volume rata-ratanya sebagai
mL KOH. Proses titrasi dilakukan hingga terbentuk warna merah jambu. Penentuan bilangan asam
dihitung menggunakan perhitungan 8.

mL KOH x N KOH x BM KOH
gr sampel biodiesel
Penentuan titik kabut produk (biodiesel)

Penentuan titik kabut secara sederhana dilakukan dengan merendam gelas kimia berisi biodiesel
di dalam suatu wadah berisi es batu. Suhu dimana biodiesel mulai membentuk padatan (membeku)
dicatat sebagai titik kabutnya.

Penentuan titik tuang produk (biodiesel)

Penentuan titik tuang secara sederhana dilakukan berkelanjutan dari penentuan titik kabut,
dimana biodiesel dalam gelas kimia tertentu yang direndam dalam suatu wadah berisi es batu
dibiarkan pada suhu ruang, hingga lama-kelamaan membuat biodiesel yang sebelumnya padat menjadi
cair kembali secara perlahan. Suhu dimana biodiesel mulai mencair dan dapat tertuang dicatat sebagai
titik tuangnya.

(8)

Bilangan asam =

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Preparasi Abu Sekam Padi

Sekam padi yang digunakan sudah dipisahkan, dibersihkan dari pengotornya dan melewati
proses pengeringan. Proses penyangraian sekam padi (untuk menurunkan suhu pengabuan) yang sudah
bersih menghasilkan sekam padi berwarna hitam. Pengabuan menghasilkan abu sekam padi berwarna
putih. Menurut Wogo dan Ndoen [8], proses pengabuan yang dilakukan pada suhu 700°C akan
menghasilkan abu yang mengandung silika berstruktur amorf. Silika dengan struktur amorf bersifat
tidak stabil sehingga lebih reaktif dan mudah dilebur serta mengoptimalkan silika yang dihasilkan.
Dalam proses pengabuan, senyawa organik yang terkandung dalam sekam padi (ditandai dengan
warna hitam pada sekam) mengalami oksidasi menghasilkan gas H,O, CO, dan oksida silika (abu
menjadi putih). Abu putih hasil pentanuran mengindikasikan adanya kandungan silika yang tinggi dan
berstruktur amorf (Gambar 1(c)). Berdasarkan hasil perhitungan, sekam padi yang digunakan
mengandung kadar abu mencapai 53,29%.

Pencucian abu sekam dengan HCI 6 M dikarenakan sifat kimia SiO, yang cenderung tidak larut
dalam larutan asam kecuali HF, sehingga tidak mengurangi rendemen SiO, yang dihasilkan [9].
Penggunaan HCI berkonsentrasi tinggi akan turut meningkatkan jumlah oksida terlarut dalam abu
sekam padi. Hasil pembilasan dengan akuades, diperoleh pH netral. Pengeringan abu sekam hasil
pencucian dan pembilasan, dilakukan untuk membebaskan molekul air yang masih terdapat dalam abu
sekam padi menghasilkan abu sekam berwarna putih bersih (Gambar 1(f)).
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Hasil Pembuatan Larutan Natrium Silikat

Larutan natrium silikat dibuat dengan mereaksikan NaOH dan abu sekam padi melalui
pendidihan mencapai suhu 300°C disertai pengadukan. Hal ini dikarenakan silika memiliki tingkat
kelarutan yang sangat besar dalam suasana basa yaitu pada pH > 10, sehingga mempermudah proses
peleburan [8].

Peleburan pada suhu 500°C selama 30 menit bertujuan agar reaksi antara NaOH dan abu sekam
dapat terjadi secara sempurna sehingga semua silika dalam abu sekam dapat terlebur menjadi natrium
silikat (Na,SiO3). Selain itu, NaOH memiliki titik lebur 318°C sehingga peleburan atau destruksi
dilakukan pada suhu 500°C agar NaOH dapat melebur menjadi ion Na* dan OH yang akan
berinteraksi dengan ikatan O=Si=0 pada molekul SiO [10], dengan reaksi sebagai berikut:

SiO4(s) + 2 NaOH(ag) — NaoSiOs(aq) + Hz0(1)

=S S

O——Si ——0O + NaOH — SU()H
"ﬁ ONa
— - — N Na© OH
O Si ONa + NaOH —¥@= Si Na
OH OH
(—A()H
NaQ)
S H\sl< — 3  NaO Tll ONa + 11,0
/ ONa
0\\) o)

Hasil peleburan NaOH dan abu sekam padi berupa padatan berwarna putih kebiruan dengan
tekstur yang berongga (Gambar 1(g)). Perendaman padatan dengan akuades semalaman menghasilkan
larutan natrium silikat yang berwarna kuning kecoklatan (Gambar 1(h)).

Hasil Pembuatan Silika dari Abu Sekam Padi

Pembuatan silika gel dilakukan dengan menambahkan larutan asam yaitu HCI ke dalam larutan
natrium silikat. pH campuran larutan hingga terbentuk gel adalah 12. Pembilasan dengan akuades
menghasilkan pH yang netral. Larutan HCI 3 M yang digunakan hingga terbentuk gel dalam
pembuatan silika mencapai 450 mL. Menurut Besin [11], proses sintesis silika dari komponen
sebelumnya yaitu silika gel, terbentuk dari adanya reaksi antara natrium silikat dan HCI, dimana ion
H* dari HCI akan berikatan dengan ion silikat dari natrium silikat sehingga membentuk gugus silanol.
Gugus silanol ini kemudian akan diserang oleh ion silikat lainnya dan menghasilkan gugus siloksan
yang menjadi penghubung atau menjembatani silika yang satu dan lainnya.

Pengeringan silika gel menghasilkan serbuk silika berwarna putih. Adapun tahapan sintesis
silika dapat dilihat pada Gambar 1 di bawabh ini.

(b)
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Gambar 1. (a) Sekam padi, (b) sekam padi hasil sangarai, (c) abu sekam padi, (d) pencucian abu

dengan HCI, (e) abu hasil pembilasan, (f) abu hasil oven, (g) padatan natrium silikat, (h) larutan
natrium silikat, (i) silika gel, (h) serbuk silika.

Silika yang diperoleh dalam penelitian ini adalah 20,400 gram. Berdasarkan hasil analisis XRF
seperti yang terlihat pada Gambar 2, silika yang diperoleh dari pengolahan abu sekam padi ini
memiliki kadar mencapai 97,1%. Hal ini menunjukan bahwa abu sekam padi memiliki kandungan
silika yang sangat tinggi.
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Gambar 2. Spektra FTIR silika

Karakterisasi serbuk silika menggunakan FTIR dengan interpretasi yang menunjukkan bahwa
terdapat ikatan -Si-OH dan -Si-O-Si- yang ditunjukan dengan adanya serapan pada daerah sekitar
3445,73; 1644,42 dan 978,38 cm™ akibat vibrasi gugus —OH dari -Si-OH. Serapan pada daerah
1098,18 dan 798,68 cm™ merupakan akibat dari vibrasi gugus -Si-O-Si-, serapan pada daerah 469,22
cm akibat vibrasi gugus —Si-O dari —Si-O-Si dan serapan pada daerah 1456,16 cm™ akibat vibrasi
gugus Si=0 [11, 12, 13].

Silika yang dihasilkan dari abu sekam padi dalam penelitian ini bersifat amorf dengan spektra
yang dapat dilihat pada Gambar 3 di bawah ini.
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Gambar 3. Spektra silika hasil pengolahan abu sekam padi

Nilai 20 berkisar antara 22-25° dengan spektra yang melebar dan identik dengan spektra-
spektra silika amorf standard sehingga sangat berpotensi untuk dimodifikasi.

Hasil Pembuatan Katalis Silika Termodifikasi Kalsium Oksida

Silika termodifikasi kalsium oksida yang diperoleh memiliki struktur berupa serbuk berwarna
putih yang licin saat terjadi kontak dengan kulit. Hasil karakterisasi dengan XRD menunjukan bahwa
modifikasi silika dengan kalsium oksida tidak menyebabkan adanya perubahan sifat kristalinitas silika
yakni amorf (Nilai 26 melebar antara 25-33°).

T &,
& 2
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Gambar 4. Silika termodifikasi kalsium

Menurut Uriastanti, dkk. [14] dan Waseem, dkk. [15], spektra yang menunjukkan adanya satu
puncak terutama tanpa disertai adanya puncak tajam lain dan serapannya melebar pada daerah 26=22-
28°, mengindikasikan material bersifat amorf.
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Gémbar 5. Silika' terrﬁodifikasi kalsium

Keberhasilan dari proses pembuatan katalis silika termodifikasi kalsium oksida (CaO) ini dapat
dilihat melalui spektra FTIR, dimana adanya peak atau puncak baru pada daerah serapan gugus fungsi
dari komponen yang ditambahkan dalam proses modifikasi tersebut. Menurut Siregar [13], puncak
antara 675,09 hingga 459,06 cm™, merupakan daerah serapan bagian mineral yang berbentuk oksida
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seperti KO, MgO, CaO, BaO dari proses kalsinasi yang disebut dengan gugus fungsi O-M*. Dalam
penelitian ini, serapan tersebut ditunjukkan dengan adanya puncak atau peak pada daerah 661,76 cm™.
Keberadaan gugus fungsi tersebut pada katalis silika termodifikasi CaO diperoleh karena adanya
proses impregnasi menggunakan CaO ke dalam silika dari abu sekam padi hasil pembuatan (sintesis)
sebelumnya. Akibatnya gugus fungsi Si-O-Logam mampu terdeteksi melalui adanya serapan gugus
fungsi Si-O-M"* yang dapat dilihat pada daerah serapan 996,92 cm™.
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Gambar 6. Spektra FTIR silika termodifikiasi kalsium

Berdasarkan hasil analisis XRF, unsur Si dan Ca merupakan unsur dengan komposisi tertinggi
dari unsur lainnya. Kandungan unsur Ca yang merupakan komponen yang impregnasikan ke dalam
silika hasil sintesis mencapai 73,64% dan silika 24,6%. Persentase ini turut mendukung interpretasi
bahwa sintesis silika termodifikasi kalsium oksida (CaO) ini berhasil dilakukan.

Hasil Preparasi Minyak Jelantah

Preparasi minyak jelantah terdiri dari dua bagian yaitu pemanasan dan penyaringan. Minyak
jelantah hasil preparasi (Gambar 3 (b)) terlihat secara fisik lebih bersih dari pengotor terutama partikel
padat dan warnanya lebih jernih dari sebelum dipreparasi (Gambar 3 (a)).

Hasil Uji Sifat Katalitik dalam Transesterifikasi Minyak Jelantah

Transesterifikasi merupakan reaksi antara trigliserida dalam minyak nabati dan alkohol yang
menghasilkan produk berupa biodiesel (mono-alkil ester) dan gliserol, dengan persamaan reaksi
seperti di bawah ini.

0 i
I — O—
H,t—O— C—R, H,¢—O—H H;C—O— C—R,
0
(Il) kata — O—H 1
HC—O—C—R, + 3CH;OH —= HC + HE—O07C—R,
Q i
Hy(—O— g?—Rs H,G—O0-H HyC—O0— C—R,
trigliserida metanol gliserol metil ester

Uji sifat katalitik dari katalis silika dan silika termodifikasi kalsium oksida menghasilkan produk
biodiesel dengan karakteristik seperti Tabel 1 berikut ini yang dibandingkan dengan Standar Nasional
Indonesia (SNI) 7182:2015-Biodiesel dari Badan Standarisasi Nasional [16].

Tabel 1. Karakterisasi biodiesel sesuai Standar Nasional Indonesia (SNI)

Parameter Standar Sampel
(satuan) biodiesel o o S
(SNI) Blodlesel-de-n-gan Blodlesgl -den_gan lfatalls S'Illka
katalis silika termo difikasi kalsium oksida
Massa jenis (kg/m®) 850-890 862,7 886,4
Viskositas (mm?/s) 2,3-6,0 2,81 2,78
Kadar air (%) max.0,05 0,033 0,024
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Bilangan asam max.0,8 0,389 0,561
(mg-KOH/qg)
Titik tuang (°C) max.18 15 15
Titik kabut (°C) max.18 13 13
Uji nyala Nyala Nyala Nyala
Warna - Kuning (pucat) Kuning (jernih)
Yield - 58,2% 78,3%

Berdasarkan data katakteristik biodiesel dari masing-masing katalis hasil sintesis sebelumnya
dan data standar biodiesel tersebut, dapat dilihat bahwa produk target berupa biodiesel yang dihasilkan
dalam penelitian ini memenuhi spesifikasi biodiesel standar, artinya komponen tersebut merupakan

biodiesel yang terlihat pada Gambar 7. (c.1) dan (c.2) di bawah ini.
ol

(b)

@

Gambar 7. (a)sebelum dipreparasi; (b)sesudah dipreparasi; (c1)biodiesel (katalis) ;
(c2) biodiesel (katalis silika termodifikasi)

Proses transesterifikasi sebagai uji sifat katalitik dari katalis silika dan katalis silika
termodifikasi kalsium oksida dalam penelitian ini menghasilkan produk berupa biodiesel dengan yield
masing-masing sebesar 58,2% untuk biodiesel dengan katalis silika dan 78,3% untuk biodiesel dengan
katalis silika termodifkasi kalsium oksida. Persentase yield kedua biodiesel ini merepresentasikan
bahwa kedua katalis yang dibuat dalam penelitian ini bekerja cukup baik sebagai katalis. Katalis silika
termodifikasi kalsium oksida menghasilkan yield dengan persentase yang lebih besar menunjukkan
bahwa katalis silika hasil modifikasi ini mampu meningkatkan kinerjanya sebagai katalis.

KESIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa silika mengandung
unsur Si dengan kadar mencapai 97,1% dan silika hasil modifikasi mengandung unsur Si dan Ca
berturut-turut adalah 24,6% dan 73,64%. Hasil karakterisasi dengan FTIR menunjukkan munculnya
serapan dari gugus silanol (Si-OH), siloksan (Si-O-Si) pada kedua katalis serta serapan Si-O-Logam
(Si-O-M") yaitu logam kalsium pada silika termodifikasi kalsium oksida. Kedua katalis hasil sintesis
menunjukkan strukturnya amorf. Persentase yield biodiesel hasil transesterifikasi minyak jelantah
menggunakan katalis silika dan silika termodifikasi kalsium oksida berturut-turut sebesar 58,2% dan
78,3%.

Adapun saran dalam penelitian ini yaitu perlu dilakukan pretreatment kepada bahan awal
seperti minyak sebelum dikonversi menjadi biodiesel untuk mengoptimalkan produk biodiesel yang
diperoleh, perlu dilakukan penelitian lanjutan untuk karakterisasi biodiesel yang dihasilkan dengan
menggunakan analisis GC-MS, serta perlu dilakukan penelitian lanjutan untuk mengembangkan bahan
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katalis seperti modifikasi dengan material anorganik lainnya untuk pembuatan produk lain yang
bermanfaat bagi masyarakat dan memiliki nilai ekonomis tinggi.
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Antonius R.B. Ola, Titus Lapailaka dan Selvince T.G Appah
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Abstrak
Pembuatan formulasi gel Hand sanitizer minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis)
dilakukan dengan beberapa tahapan. Daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) didestilasi dengan
menggunakan destilasi uap air untuk memperoleh minyak atsiri. Minyak atsiri yang dihasilkan
dianalisis menggunakan GC-MS, diuji aktivitas antibakteri serta sebagai bahan dasar pembuatan
Hand sanitizer. Hasil destilasi uap air yang diperolen rendemen minyak Sikat Botol sebesar
0,961%. Hasil analisis GC-MS di peroleh senyawa yang memiliki komposisi terbesar yaitu 1,8-
cineole sebesar 82,40%. Aktivitas antibakteri diuji menggunakan metode cakram kertas dengan hasil
yang diperoleh yaitu ekstrak minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) memiliki aktivitas
bakteri gram negatif Eschericha coli menunjukkan respon hambatan sangat kuat dengan Diameter
Daerah Hambatan (DDH) sebesar 16,43 mm sedangkan bakteri gram positif Staphylococcus aureus
Diameter Daerah Hambatan(DDH) pada bakteri sebesar 15,56 mm.Sediaan Formulasi gel hand sanitizer
dengan minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis), aloe vera sanitizer, vitamin E, dan alkohol
5%, campuran dari keempat bahan ini membentuk formula sediaan gel hand sanitizer yang stabil dengan
tekstur yang lembut dan aroma yang khas dari minyak atsiri daun Sikat Botol yang efektif sebagai
sediaan antiseptik.
Kata kunci: Hand sanitizer, Minyak atsiri, Sikat Botol (Melaleuca viminalis), Aktivitas
antibakteri.

Abstract
The formulation of hand sanitizer gel of Sikat botol leaves (Melaleuca viminalis) is done with
several stages. Sikat Botol leaves (Melaleuca viminalis) are distiled using water vapor distillation
to obtain essential oils. The resulting essential oils were analyzed using GC-MS, tested for
antibacterial activity as well as as a basic ingredient in making hand sanitizers. The result of water
vapor distillation obtained by the yield of Sikat Botol leaves (Melaleuca viminalis) essential oils
by 0.961%. GC-MS analysis results obtained the compound that has the largest composition,
which is 1.8-cineole at 82.40%. Antibacterial activity was tested using the paper disc method with
the results obtained, namely Sikat botol leaf essential oil extract (Melaleuca viminalis) has gram
negative bacterial activity Eschericha coli showed a very strong resistance response with a
Diameter of Barrier Area (DDH) of 16.43 mm while gram positive bacteria Staphylococcus aureus
Diameter Area Resistance (DDH) in bacteria of 15.56 mm. Sikat Botol leaves (Melaleuca
viminalis) essential oils, aloe vera sanitizer, vitamin E, and 5% alcohol, a mixture of these four
ingredients forms a stable hand sanitizer gel preparation formula with a soft texture and aroma
typical of Sikat botol leaf essential oil that is effective as an antiseptic preparation.
Keywords: Hand Sanitizer, Sikat Botol Leaves (Melaleuca viminalis), essential oils, Antibactreial
acitivity

PENDAHULUAN

Tanaman Sikat Botol atau Callistemon viminalis berasal dari Australia namun dibudidayakan
dan diperkenalkan lebih luas di Asia tropis salah satunya Indonesia. Di Indonesia tanaman Sikat Botol
umumnya digunakan dalam pengobatan tradisional untuk mengatasi masalah kesehatan yang berkaitan
dengan kondisi pernapasan (asma), sakit perut, infeksi kulit dan penyakit lain yang disebabkan oleh
bakteri[1].

Menurut penelitian Oyedeji.O et al., (2009) komposisi kimia minyak atsiri daun Sikat Botol
(Callistemon viminalis) asal Afrika Selatan, diperolen bahwa minyak C. viminalis memiliki 12
komposisi kimia, dengan senyawa utama adalah monoterpen beroksigen yaitu 1,8-cineole sebanyak
(83,2%) [5]. Adapun kandungan lainnya adalah hidrokarbon monoterpen seperti a-pinene (6,4%), o-
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terpineol (4,9%) dan B-Pinene (0,9%). Selain itu komposisi minor lainnya seperti o-terpinene,
linalool, trans-pinocarveol, terpinen-4-ol dan geraniol. Senyawa - senyawa tersebut diketahui
merupakan senyawa pengembang sifat antibakteri (bakteriostatik) tanaman Sikat Botol.

Hand Sanitizer merupakan pembersih tangan yang memiliki kemampuan antibakteri dalam
menghambat hingga membunuh bakteri [6]. Hand sanitizer banyak digunakan karena praktis, mudah
dibawa dan cepat digunakan tanpa perlu menggunakan air saat keadaan darurat. Kandungan aktif
yang sering ditemukan pada Hand sanitizer di pasaran adalah 62% etil alkohol, dimana kandungan
tersebut bermanfaat untuk membunuh bakteri. Efektivitas sifat antibakteri suatu hand sanitizer
ditentukan oleh berbagai faktor seperti, jenis antiseptik yang digunakan dan banyaknya metode
penelitian serta target organisme.

Menurut Dahlia (2014), komposisi kimia dan aktivitas antibakteri dari suatu tanaman sangat
bervariasi bergantung pada beberapa faktor yaitu: letak geografis, musim, jenis dan asal tanaman. Hal
ini menunjukkan komposisi kimia dan aktivitas antibakteri dari daun sikat botol (Melaleuca viminalis)
sangat dipengaruhi oleh letak geografis, musim dan asal tanaman [3].

Berdasarkan tinjauan yang ada belum dilakukan penelitian mengenai aktivitas antibakteri
minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) asal Kota Kupang Nusa Tenggara Timur. Maka
peneliti telah melakukan penelitian dengan judul *’Komposisi Kimia dan Aktivitas Antibakteri
Minyak Atsiri dari Daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) Sebagai Bahan Dasar Pembuatan Hand
Sanitizer”.

METODE PENELITIAN

Penelitian ini telah dilaksanakan di Laboratorium Riset Terpadu Biosains Universitas Nusa
Cendana Kupang, analisis GC-MS di Laboratorium Universitas Brawijaya Malang dan uji aktivitas
antibakteri di Laboratorium Biologi FKIP Undana Kupang. Penelitian ini telah dilaksanakan dari
bulan Mei 2021 — Agustus 2021.

Bahan dan Alat

Bahan uji yang digunakan dalam penelitian ini adalah daun Sikat Botol, dietil eter, Na>SO.
anhidrat, aquades, kapas, alkohol 70%, Nutrien Agar, Mueller Hinton Agar, kertas saring, ekstrak aleo
vera khusus sanitizer, essential oil (olive oil), biakan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia
coli.

Alat uji yang digunakan dalam penelitian ini adalah GC-MS, Seperangkat alat destilasi uap-air,
gelas kimia, cawan petri, corong pisah, jarum ose, mikropipet, botol vial, pengaduk, dan Botol spray.
Lokasi pengambilan dan Preparasi Sampel

Sampel daun Sikat Botol (melaleuca viminalis) diambil dari Kelurahan Lasiana, Kecamatan
Kelapa Lima, Kota Kupang. Daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) sebanyak + 2 kg dibersihkan,
dipotong kecil-kecil, kemudian dikering anginkan pada suhu kamar di ruangan terbuka yang tidak
terkena cahaya matahari langsung, kemudian dihaluskan dengan cara diblender.

Isolasi Minyak Atsiri Sikat Botol (Melaleuca viminalis)

Serbuk daun Sikat Botol ditimbang sebanyak 150 gram ditambah 1000 mL aquades dan
didestilasi uap-air selama kurang lebih 3 jam. Selanjutnya ke dalam distilat ditambahkan dietil eter
sehingga membentuk dua lapisan yaitu lapisan atas yang merupakan fasa organik dan lapisan bawah
merupakan fasa air. Lapisan organik selanjutnya dipisahkan menggunakan corong pisah dan
ditambahkan Na>SO. anhidrat untuk mengikat sisa-sisa air. Selanjutnya minyak daun sikat botol yang
diperoleh dihitung rendemennya dan dianalisis senyawa volatilnya dengan menggunakan GC-MS.

Uji Aktivitas Antibakteri
Sterilisasi Alat dan Bahan

Alat- alat yang digunakan untuk uji aktivitas antibakteri dibungkus dengan alomunium foil dan
disterilkan dalam autoklaf pada suhu 121°C selama 30 menit untuk menghindari terjadinya
kontaminasi. Sedangkan medium yang akan disterilkan bersamaan dengan peralatan setiap pembuatan
media.

Pembuatan Media Medium NA

Nutrient Agar 20 gram dilarutkan dengan 1000 mL aquades, kemudian dipanaskan sampai

homogen, bubuk NA benar-benar larut kemudian dimasukan dalam beberapa tabung reaksi steril
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masing-masing 5 mL dan ditutup dengan aluminium foil. Nutrient Agar yang ada disterilkan dalam
autoclave sampai suhu 121°C selama 15 menit, kemudian dibiarkan pada suhu ruangan selama +30
menit sampai media memadat pada kemiringan 30° Media agar miring digunakan untuk inokulasi
bakteri.
Pengujian Aktivitas AntibakteriDengan Metode Kertas Cakram

Kultur taburan (S. aureus dan E. coli) dibuat pada medium Mueller Hinton Agar dan
diinkubasi pada suhu 37 °C selama 24 jam. Medium Mueller Hinton Agar sebanyak 10 mL dituang
dalam cawan petridish steril dan dibiarkan beku sebagai lapisan dasar (fondasi). Sebanyak 5 mL
medium Mueller Hinton Agar yang agak dingin dengan suhu 45-48 °C, dicampur dengar bakteri uji
sebanyak 1 mL. Setelah dicampur rata bakteri, dituangkan diatas lapisan dasar medium dan disebarkan
secara merata menggunakan speader steril. Kemudian kertas cakram dibuat bulat kecil-kecil dengan
diameter 1 cm dan dicelupkan didalam minyak atsiri Sikat Botol yang diisi pada gelas kimia hingga
meresap, selanjutnya diambil menggunakan pinset yang steril dan diletakan dalam medium,
selanjutnya dibuat 6 medium untuk 3 kali pengulangan 3 medium berisi bakteri E.coli dan 3 medium
lainnya berisi bakteri S. aureus. Untuk satu medium terdapat 3 potongan kertas cakram yang terbagi
menjadi 1 kontrol positif berisi tetrasiklin 30 mg/mL, 1 kontrol negatif berisi aquades sebanyak 1 mL
dan potongan kertas cakram yang ketiga berisi ekstrak minyak Sikat Botol. Setelah itu diinkubasi pada
suhu 37 °C selama 24 jam. Kemudian diameter zona hambat diukur dengan colony counter. Daya
penghambat terlihat dengan adanya minyak
Pembuatan Gel Hand Sanitizer Dari Minyak Atsiri Daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis).

Sebanyak 2,5 mL alkohol 5% dimasukan kedalam gelas kimia dan ditambahkan minyak atsiri
daun Sikat Botol 0,3 mL kemudian dicampur larutan tersebut hingga homogen. Pada larutan tersebut
ditambahkan satu kapsul vitamin E diaduk hingga tercampur merata. Selanjutnya dimasukan Aloe vera
khusus sanitizer sebanyak 25 gram di dalam larutan serta diaduk hingga tercampur merata. Kemudian
dimasukan kedalam dalam botol yang sudah disterilkan. Cairan hand sanitizer siap digunakan.
Selanjutnya dilakukan pengujian sediaan gel hand sanitizer sebagai berikut:
Pengujian Organoleptik

Pengamatan dilihat secara langsung bentuk, warna, dan bau dari gel hand sanitizer yang dibuat.
Gel biasanya jernih dengan konsistensi setengah padat [8]
Pengujian pH

Penentuan pH sediaan dilakukan dengan menggunakan alat ukur pH meter yang dicelupkan ke
dalam sampel gel hand sanitizer. Setelah tercelup dengan sempurna, alat ukur pH meter tersebut akan
memunculkan angka pH. pH sediaan gel hand sanitizer harus sesuai pH kulit yaitu 4,5-8 [9].
Pengujian Iritasi Pada Kulit

Menurut Tranggono et al., (2007) dan Sulaksmono (2016), uji iritasi gel hand sanitizer
dilakukan pada 10 orang panelis dengan cara mengoleskan hand sanitizer pada telapak tangan, hasil
dinilai 15 sampai 30 menit setelah dioleskan pada telapak tangan. Hasil dinilai dari efek iritasi yang
terlihat apakah sediaan gel menimbulkan iritasi pada kulit yang diuji atau tidak [9].
Uji Aktivitas Antibakteri terhadap bakteri Staphylococcus aureus

Pengujian aktivitas antibakteri dilakukan dengan metode difusi cakram. Dengan media NA
ditambahkan suspensi mikroba uji 100 pL dengan mikropipet steril dan diratakan dengan
menggunakan spreader untuk dilakukan peremajaan bakteri uji dengan suhu 37 °C selama 24 jam.
Kemudian dalam cawan petri steril ditambahkan MHA sebanyak 10 mL dituangkan dalam cawan
petridish steril dan dibiarkan beku sebagai lapisan dasar (fondasi). Sebanyak 5 mL MHA yang agak
dingin dengan suhu 45-48 °C, dicampur dengan bakteri uji sebanyak 1 mL. Setelah dicampur rata
bakteri, dituangkan diatas lapisan dasar medium dan disebarkan secara merata menggunakan speader
steril. Kemudian kertas cakram bulat diameter 1 cm dicelupkan didalam gel Hand sanitizer minyak
atsiri daun Sikat Botol yang diisi pada gelas kimia hingga meresap, selanjutnya diambil menggunakan
pinset yang steril dan diletakan pada medium. Untuk satu medium terdapat 3 potongan kertas cakram
yang terbagi menjadi 1 kontrol positif berisi tetrasiklin 30 mg/mL, 1 kontrol negatif berisi aquades
sebanyak 1 mL dan potongan kertas cakram yang ketiga gel Hand sanitizer minyak atsiri daun Sikat
Botol. Setelah itu diinkubasi pada suhu 37 °C selama 24 jam. Pengujian dilakukan satu kali, kemudian
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diameter zona hambat diukur dengan colony counter. Daya penghambat terlihat dengan adanya gel
Hand sanitizer jernih di sekitar kertas cakram.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini bermaksud untuk mengetahui komposisi kimia dan aktivitas antibakteri minyak
atsiri dari daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) yang diambil dari kelurahan Lasiana Kecamatan
Kelapa Lima Kota Kupang Nusa Tenggara Timur. Minyak yang diperoleh digunakan sebagai bahan
dasar pembuatan Hand sanitizer.
Isolasi Minyak Atsiri

Proses isolasi minyak atsiri dilakukan menggunakan metode destilasi uap air. Hal ini
dikarenakan metode yang digunakan sesuai untuk ekstraksi minyak atsiri dengan proses penyulingan.
Hal ini dikarenakan metode yang digunakan sesuai untuk ekstraksi minyak atsiri dengan proses
penyulingan. Pelarut yang digunakan dalam proses destilasi ini adalah aquades dengan tujuan untuk
mengekstrak minyak di dalam sampel dengan baik. Hasil destilasi yang diperoleh dihitung Hasil

destilasi yang diperoleh dihitung rendemen minyak menggunakan rumus:
berat minyak yang diperoleh

% Rendemen = berat sampel x100% (D

e

£ sikat b
sn
38/202)

Gambar 1. Hasil destilasi

Hasil destilasi yang diperoleh dimana % rendemen yang diperoleh sebesar 0,961% serta minyak
diperoleh berwarna kuning dengan bau yang khas. Minyak atsiri daun Sikat Botol yang
diperoleh kemudian dianalisis komponen kimianya menggunakan analisis GC-MS.

Analisis Komponen Minyak Atsiri Daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) dengan Instrumen
GC-MS

Minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) yang dihasilkan, dianalisis komposisi
kimianya menggunakan instrumen GC-MS. Hasil analisis minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca
viminalis) yang di ekstrak dengan pelarut dietil eter, diperoleh kromatogram seperti pada Gambar 2.

29,000,0001 ~ TiIC

N ;/w;::‘-;_.__,_i_gjﬁ'jijiw )

10.0 200 29.0
min

Gambar 2. Hasil Kromatogram minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis).

Pada Gambar 2. diatas menunjukkan bahwa data kromatogram dari analisis kromatografi gas
(GC) menghasilkan 15 puncak atau senyawa volatil pada daun sikat botol yang teranalisis. Data
kromatogram yang diperoleh ada 5 puncak tertinggi yang merupakan komposisi penyusun minyak
atsiri daun sikat botol yang disertai waktu retensi dan % komposisi.

Kemudian analisis komponen dilakukan dengan menggunakan spektrofotometer massa, sehingga
spektra massa dari masing-masing puncak pada kromatogram GC dapat diperoleh. Analisis spektra
massa umumnya didasarkan pada puncak dasar, indeks kemiripan (SI).
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Analisis Spektra Massa (MS) Dari Minyak Atsiri Daun Sikat Botol.

Data kromatogram tersebut menunjuk-kan terdapat 15 puncak hasil analisis GC-MS. Dari 15
puncak yang ada terdapat 5 komponen senyawa utama penyusun minyak atsiri daun Sikat Botol
(Melaleuca viminalis). Komponen penyusun minyak atsiri daun Sikat Botol dapat dilihat pada Tabel 3
dimana 5 senyawa utama diberi warna berbeda dengan senyawa penyusun lainnya

Table 1. Komponen penyusun minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis).

No  Waktu Retensi Puncak (% Area) Nama Senyawa Similiar

Indeks
1 5.934 82.40 1,8-Cineole 97
2 8,297 0.90 3-cyclohexen-1-ol 95
3 8.502 4.49 Linalyl propionate 97
4 11.978 0.69 Trans-Caryophyllene 96
5 12.448 0.66 Alpha-Humulene 96
6 12.739 0.59 Alpha-Muurolene 90
7 12.899 1.82 Beta-Selinene 92
8 13.005 0.93 Alpha-Selinene 95
9 13.245 0.61 2-Cyclopenten-1-one 78
10 13.526 0.66 Viridiflorol 73
11 14.109 2.27 -Spathulenol 97
12 14.194 1.64 -Caryophyllcnc oxide 94
13 14.300 0.73 VERIDIFLOROL 94
14 14.509 0.46 HUMULENE OXIDE 86
15 15.968 1.15 3-Acetyl-2,4,4- 69

trimethylclhex-2-en-1-one

Analisis Spektra sebagai berikut:
Senyawa 1

Dapat diketahui bahwa senyawa 1, dengan waktu retensi 5.934, jumlah presentase 82,40%
adalah 1,8-cineole dengan base peak 43.05 m/z, dan indeks kemiripan 97%.
Identifikasi senyawa 3

Dapat diketahui bahwa senyawa 3, dengan waktu retensi 8.502, jumlah prensentase 4,49%
adalah Linalyl propionate dengan base peak 59.05 m/z, dan indeks kemiripan 97%.
Identifikasi senyawa 7

Dapat diketahui bahwa senyawa 7, dengan waktu retensi 12.899, jumlah presentase 1,82%
adalah beta-Selinene dengan base peak 105.05 m/z, dan indeks kemiripan 92%.
Indentifikasi senyawa 11

Dapat diketahui bahwa senyawa 11, dengan waktu retensi 14.109, jumlah presentase 2,27%
adalah Spathulenol dengan base peak 43.05 m/z, dan indeks kemiripan 97%.
Identifikasi senyawa 12

Dapat diketahui bahwa senyawa 12, dengan waktu retensi 14.194, jumlah presentase 1,64%
adalah Caryophyllene oxide dengan base peak 43.05 m/z, dan indeks kemiripan 94%.

Berdasarkan hasil analisis GC dan MS di atas, dapat dilihat bahwa daun Sikat Botol (Melaleuca
viminalis) yang diambil dari Kelurahan Lasiana Kecamatan Kelapa Lima Kota Kupang memiliki
komposisi yang berbeda. Hasil yang diperoleh sebanyak 15 senyawa dengan 5 komposisi yang
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memiliki komposisi cukup besar, dengan komposisi kimia terbesarnya adalah senyawa 1,8-cineole
sebesar 82,40%. Hal ini menunjukkan bahwa senyawa ini diperkirakan dapat menghambat bakteri
pada minyak Sikat Botol, sehingga tahap selanjutnya dapat dilakukan uji antibakteri.
Uji Aktivitas Antibakteri

Metode yang digunakan pada penelitian tahap uji aktivitas antibakteri yakni menggunakan
metode difusi cakram kertas, karena metode ini memiliki beberapa keunggulan seperti cara
pengujiannya sederhana dan mudah untuk menganalisis hasil yang diperoleh serta dapat menguji
mikroorganisme agen antimikroba [2]. Aktivitas antibakteri ditandai dengan adanya zona bening di
sekitar kertas cakram yang disebut dengan diameter daerah hambatan (DDH). Hasil uji aktivitas
antibakteri dari minyak sikat botol dapat dilihat pada Gambar 3.

~—

(b)

Gambar 3. Uji aktivitas antibakteri minyak atsiri daun Sikat Botol terhadap
(a) E. Coli dan (b) S.aureus.
Keterangan Gambar :
(1) Ekstrak daun Sikat Botol,
(2) Kontrol (+) Tetrasiklin
(3) Kontrol (-) Aquades.

25
20 B Minyak atsiri
daun Sikat Botol
o T klin (K
| ikli +
10 etrasiklin (K+)
Aquades (K-)

S. Aureus E. Coli

Grafik 1. Diameter daerah hambatan pertumbuhan bakteri oleh minyak atsiri
Sikat Botol (Melaleuca viminalis).

Grafik 1 menunjukan bahwa hasil aktivitas antibakteri dari minyak sikat botol dimana, pada
Grafik 1 diatas kontrol positif berwarna merah, kontrol negatif berwarna hijau dan ekstrak minyak
daun Sikat Botol berwarna biru. kontrol positif berupa antibiotik tetrasiklin sebanyak 30 mg/mL,
penggunaan tetrasiklin sebagai kontrol positif bertujuan melihat zona hambat bakteri uji yang dilihat
dari zona radikal, sedangkan kontrol negatif yang digunakan adalah aquades sebanyak 1 mL dengan
tujuan untuk menahan laju hambat dari aktivitas antibakteri dan juga untuk membuktikan aquades
tidak berpengaruh dalam aktivitas antibakteri.

Minyak Sikat Botol yang digunakan sebanyak 100 pL. Hasil uji pengukuran daya hambat
terhadap bakteri gram positif (Staphylococcus aureus) memiliki daya hambat bakteri sebesar 15,56
mm dan bakteri gram negatif (Escherichia coli) memiliki daya hambat bakteri sebesar 16,43 mm.
Sedangkan untuk antibiotik tetrasiklin memiliki daya hambat terhadap bakteri gram positif
(Staphylococcus aureus) sebesar 21,5 mm dan bakteri gram negatif (Escherichia coli) yaitu 22,46 mm.
Menurut Davis dan Stout (1971) menjelaskan bahwa penentuan kekuatan aktivitas antibakteri
ditentukan berdasarkan standar yang dapat dilihat pada Tabel 2 [7].
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Tabel 2. Klasifikasi respon daerah hambatan pertumbuhan bakteri.

Diameter Daerah  Respon Hambatan
Hambatan (mm) Pertumbuhan Bakteri

<5 Lemah
5-10 Sedang
10-20 Kuat
>20 Sangat Kuat

Data hasil pengukuran daya hambat menunjukan bahwa bakteri gram negatif memiliki daya
hambat yang lebih kuat dari pada bakteri gram positif terhadap minyak Sikat Botol dan tetrasiklin.
Minyak Sikat Botol dan tetrasiklin memiliki daya hambat yang baik terhadap pertumbuhan bakteri
gram negatif. Hal ini dilihat dari pertumbuhan bakteri terhadap bahan uji tetrasiklin memiliki zona
hambat yang lebih besar dibandingkan minyak sikat botol yang merupakan kontrol negatif, sehingga
minyak sikat botol dapat menahan laju pertumbuhan bakteri gram positif.

Kontrol negatif yang digunakan yaitu larutan Aquades menunjukkan adanya zona hambat pada
pengujian terhadap bakteri gram positif (Staphylococcus aureus) maupun bakteri gram negatif
(Escherichia coli). Daya hambat bakteri pada minyak Sikat Botol yang dilihat pada Grafik 1 diatas
menunjukkan bahwa Aquades yang digunakan sebagai kontrol negatif tidak menghambat dan
menahan laju pertumbuhan bakteri melainkan karena aktivitas dari minyak sikat botol, sehingga
aktivitas antibakteri tidak dipengaruhi oleh pelarut Aquades.

Kontrol positif yang digunakan berupa antibiotik Tetrasiklin menunjukan perbedaan yang
konkrit, dimana kontrol ini menghasilkan aktivitas antibakteri yang paling besar dibandingkan dengan
kontrol negatif minyak dan juga bahan uji. Bakteri gram negatif dan gram positif yang digunakan
dalam penelitian ini memiliki konsentrasi 10* cfu/mL dan jumlah minyak Sikat Botol yang digunakan
100 pL. Bakteri yang digunakan dalam uji aktivitas antibakteri lebih banyak dibandingkan dengan
minyak Sikat Botol yang digunakan, karena minyak Sikat Botol mempunyai komponen utama 1,8-
cineole yang merupakan senyawa monoterpen teroksidasi yang diduga bersifat antibakteri yang kuat.
Hal ini didukung dengan adanya senyawa 1,8-cineole yang dapat merusak dinding sel bakteri serta
dapat mendenaturasi protein sel dan merusak membran atau dinding sel. Senyawa terpenoid
(seukuiterpen), selain itu senyawa monoterpenoid juga dapat menghambat pertumbuhan bakteri yang
melaporkan bahwa komponen moneterpen (1,8-cineole) lebih aktif dalam mengeluarkan aroma yang
khas sehingga dapat merespon daya hambat bakteri serta menahan laju pertumbuhan bakteri gram
positif dan gram negatif. Dapat dikatakan bahwa minyak atsiri sikat botol (Melaleuca viminalis)
Kelurahan Lasiana Kecamatan Kelapa lima Kota Kupang memiliki aktivitas antibakteri yang sangat
baik dalam menekan laju hambat bakteri.

Tabel 3. Pengujian aktivitas antibakteri minyak atsiri daun sikat botol terhadap bakteri S.aureus

dan E.coli
Bakteri Minyak Atsiri Kontrol (+) Kontrol (-)
Daun Sikat Tetrasiklin Aquades
Botol
S. aureus 15.56 + 0.12 215+029 O
E.coli 16.43 + 0.23 22.46+023 0

Dari data hasil perhitungan standar deviasi yang ditunjukan pada Tabel 2 menunjukkan hasil
yang diperoleh dari 3 pengulangan bakteri lebih kecil dibandingkan dari nilai Rata-rata. Hal ini
menunjukkan bahwa jika nilai standar deviasi lebih besar dari nilai rata-rata, maka nilai yang
dihasilkan dalam pengukuran daya hambat bakteri kurang baik begitupun sebaliknya jika nilai standar
deviasi lebih kecil dari nilai rata-rata maka nilai tersebut dapat digunakan sebagai representasi.
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Gel Hand sanitizer dari minyak atsiri daun sikat botol

Gambar 4. Gel Hand sanitizer dari minyak atsiri daun sikat botol

Pada penelitian ini bahan yang digunakan pada saat pembuatan hand sanitizer yaitu Aloe vera
sebagai fase air, serta fase minyaknya yaitu minyak atsiri daun Sikat Botol dan vitamin E. Hasil yang
diperoleh dari campuran ketiga bahan tersebut terdapat dua lapisan berbeda yaitu lapisan atas minyak
dan lapisan bawah air. Kemudian ditambahkan Alkohol 5% yang berfungsi untuk menstabilkan
minyak serta mengikat fase air dan minyak sehingga alkohol juga dapat diperkirakan membunuh
bakteri . Vitamin E digunakan untuk melindungi kulit dan menjaga kelembaban kulit agar tetap
lembut. Selain itu juga aloe vera berfungsi sebagai pelembut kulit dan juga dapat menghambat
pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus [4]. Selanjutnya minyak atsiri daun Sikat Botol
digunakan untuk memperkuat antimikroba sekaligus untuk menambah aroma pada Hand sanitizer.
Hand sanitizer yang diperoleh berwarna putih kental serta beraroma yang khas. Selanjutnya dilakukan
uji tahap analisis kualitas gel hand sanitizer diantaranya yaitu organoleptik, pH, uji iritasi dan uji
aktivitas antibakteri ( Manus et al., 2016).

Uji Organoleptik

Tabel 4. Hasil Pengujian Organoleptik pada gel Hand sanitizer
minyak atsiri daun Sikat Botol

Pengujian Pengamatan
Warna Pemisahan Bau Bentuk
Minggu | Putih Susu Tidak Ada Berbau Gel
Minggu Il Putih Susu Tidak Ada Berbau Gel
Minggu 11 Putih Susu Tidak Ada Berbau Gel
Minggu IV Putih Susu Tidak Ada Berbau Gel

Berdasarkan Tabel 4, diatas dapat dijelaskan bahwa hasil uji organoleptik gel Hand sanitizer
minyak atsiri daun sikat botol menunjukkan gel Hand sanitizer yang bagus setelah penyimpanan
selama 1 bulan di dalam suhu ruang tanpa terkena sinar matahari . Hand sanitizer memiliki bentuk
yang semi padat dengan tekstur yang lembut dan berbau khas dan memiliki warna putih susu
(Gambar 4).

Uji pH

Hasil uji pH ini dilakukan untuk mengetahui sensitivitas hand sanitizer terhadap kulit. Rentang
nilai pH sediaan gel yang memenuhi persyaratan SNI No.06-2588 yaitu 4,5-6,5. Menurut Titaley et
al.,(2014), kondisi sediaan dengan pH yang sangat rendah mengakibatkan kulit iritasi, sedangkan pada
kondisi ph yang sangat tinggi mengakibatkan kulit menjadi bersisik. Uji pH dilakukan dengan
mengukur pH Hand sanitizer menggunakan alat pH meter [10]. Hasil uji pH gel Hand sanitizer yang
didapatkan yaitu dengan pH 6,3. Hal ini menjelaskan bahwa gel Hand sanitizer minyak atsiri daun
Sikat botol telah memenuhi syarat SNI No. 06-2588, serta aman digunakan karena terbuat dari bahan
alami dan alkohol yang digunakan juga sebesar 5%.

Uji Iritasi pada Kulit

Hasil uji iritasi kulit dilakukan untuk mengetahui efek samping dari penggunaan gel Hand
sanitizer terhadap kulit tangan, pada telapak tangan 10 orang panelis yang sukarelawan.Uji iritasi kulit
yang sudah dilakukan menunjukkan hasil negatif tidak mengiritasi kulit. Ditandai dengan tidak
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menimbulkan rasa gatal, merah dan panas pada saat pengujian pada telapak tangan 10 orang panelis.
Maka dapat disimpulkan bahwa formula sediaan gel hand sanitizer bisa digunakan pada kulit dengan
aman.

Uji aktivitas antibakteri pada gel hand sanitizer minyak atsiri daun Sikat botol terhadap bakteri
Staphylococcus aureus .

Uji aktivitas antibakteri ini bertujuan untuk mengetahui kemampuan hand sanitizer dalam
menghambat bakteri dengan adanya zona hambat yang terbentuk di sekitar kertas cakram. Menurut
Davis dan Stout (1971) menjelaskan bahwa penentuan Kklasifikasi respon daerah hambatan
pertumbuhan bakteri ditentukan berdasarkan standar yang dapat dilihat pada Tabel 2 [7]. Pada metode
ini diamati diameter zona hambat terhadap bakteri Staphylococ-cus aureus. Dengan memperhatikan
zona hambat pertumbuhan bakteri di sekitar kertas cakram. Berikut adalah hasil uji aktivitas
antibakteri minyak atsiri dan sediaan gel hand sanitizer minyak atsiri daun Sikat botol terhadap bakteri
Staphylococcus aureus. Dapat dilihat pada Tabel 5.

Tabel 5. Perbandingan diameter daerah hambatan pertumbuhan terhadap bakteri
Staphylococcus aureus pada minyak atsiri dan gel hand sanitizer
minyak atsiri dari daun Sikat botol (Melaleuca viminalis)

No Sampel Diameter Daerah Hambat (mm)
Formula Tetrasiklin Aquades (Kontrol
(Kontrol Positif) Negratif)
1 Minyak atsiri daun 15.56 21.5 0
sikat botol
2 Gel hand sanitizer 16.3 24.8 0

minyak sikat botol

Berdasarkan Tabel 5, minyak atsiri daun Sikat Botol dan gel Hand sanitizer minyak Sikat Botol
yang diuji terhadap bakteri S. aureus memiliki diameter daya hambat yang berbeda dimana selisih
diameter daerah hambat formula antara minyak atsiri Sikat Botol dan gel Hand sanitizer minyak Sikat
Botol sebesar 0,74 mm sedangkan selisih diameter daerah hambat tetrasiklin antara minyak atsiri
Sikat Botol dan formula gel hand sanitizer minyak Sikat Botol sebesar 3,3 mm. Adapun selisih 0 mm
pada diameter daerah hambat aquades. Grafik diameter daerah hambatan dapat dilihat pada Gambar
berikut (Grafik 2).

30
25
B Formula

20
15 B Tetrasiklin
10 (K+)

5 Aquades (K-

)
0
MSB  GHS MSB

Grafik 2. Perbandingan diameter daerah hambatan pertumbuhan terhadap bakteri Staphylococcus
aureus pada minyak atsiri dan gel hand sanitizer dari daun Sikat botol (Melaleuca viminalis)

Keterangan: MSB= Minyak Sikat Botol; GHS= Gel Hand Sanitizer; dan MSB= Minyak Sikat Botol
Grafik 2. menunjukkan bahwa hasil uji aktivitas antibakteri minyak atsiri dan sediaan gel hand
sanitizer minyak atsiri daun Sikat Botol terhadap bakteri Staphylococcus aureus. Pada Grafik 2 di atas
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terdapat 3 warna yang berbeda diantaranya warna merah merupakan tetrasiklin sebagai kontrol positif,
warna biru minyak atsiri dan formula sediaan gel hand sanitizer dari daun Sikat Botol serta warna
hijau aquades sebagai kontrol negatif. Dari Grafik 2 diatas dapat dilihat perbandingan diameter
minyak atsiri daun Sikat Botol sebesar 15,56 mm dan gel hand sanitizer minyak atsiri daun Sikat
Botol sebesar 16,3 mm. Kontrol positif pada minyak Sikat Botol 21,5 mm dan gel hand sanitizer
sebesar 24,8 mm. Kontrol negatif pada minyak atsiri dan sediaan gel hand sanitizer minyak atsiri Sikat
Botol 0 mm. Oleh karena itu sediaan gel hand sanitizer minyak atsiri daun sikat botol aman dan baik
digunakan, karena hand sanitizer yang dihasilkan telah di uji antibakteri, serta dilihat dari zona hambat
yang dihasilkan kuat yakni respon hambatan pertumbuhan bakteri yang dihasilkan dimulai dari 10 mm
hingga 20 mm yang artinya kuat sebagai antibakteri dapat dilihat pada Tabel 2 jadi hand sanitizer
tersebut aman untuk digunakan [7].

KESIMPULAN
Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh maka dapat disimpulkan bahwa:

1. Komponen penyusun minyak atsiri Sikat Botol (Melaleuca viminalis) dari Kelurahan Lasiana
Kecamatan Kelapa Lima Kota Kupang terdapat 15 senyawa diantaranya 5 komponen utama dengan
Komposisi terbesar yaitu 1,8-cineole sebesar 82,40%.

2. Minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) dari Kelurahan Lasiana Kecamatan Kelapa
Lima Kota Kupang memiliki antibakteri yang sangat kuat terhadap bakteri gram negatif
(Escherichia coli) dengan daya hambat sebesar 16,43 mm dari pada bakteri gram positif
(Staphylococcus aureus) dengan daya hambat bakteri yang diperoleh sebesar 15,56 mm.

3. Sediaan gel hand sanitizer minyak atsiri daun Sikat Botol (Melaleuca viminalis) efektif sebagai
antiseptik sediaan.

SARAN

Berdasarkan hasil penelitian serta pembahasan maka perlu dilakukan penelitian lanjutan dengan
menggunakan metode KLT untuk mengisolasi senyawa murni dari minyak atsiri daun sikat botol
(Melaleuca viminalis).
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Abstrak

Penggunaan pupuk sintetik secara terus-menerus dapat menyebabkan kerusakan pada ekosistem
tanah. Penggunaan pupuk organik merupakan salah satu solusi yang dapat menekan penggunan
pupuk sintetik. Tujuan penelitian adalah mengetahui pH pupuk organik cair serta pengaruh variasi
antara daun gamal dan daun lamtoro terhadap kadar N, P dan K pupuk organik cair. Perlakuan
yang dibuat adalah pembuatan pupuk organik cair dengan variasi massa antara daun gamal dan
daun lamtoro. Parameter yang diuji ialah pH, kadar N-organik, kadar P dan kadar K. Hasil
penelitian menunjukan bahwapupuk organik cair variasi 9:1 bahan basah merupakan perbandingan
terbaik dengan pH 7, 0,0708% N, 1,349712% P dan 2,257283% K.

Kata kunci : Pupuk organik cair, daun gamal, daun lamtoro.

Abstract

The use of synthetic fertilizers could potentially cause negative damage to soil ecosystem. The use
of organic fertilizers is one of the solution that can reduce the use of synthetic fertilizers. The aim
of the study was to determine the pH of liquid organic fertilizer and the effect of variations
between gamal and lamtoro leaves on the levels of N, P and K of liquid organic fertilizer. The
liquid organic fertilizer was made by variant mass presentage gamal leaves and lamtoro leaves.
The parameters measured were pH, organic N content, P content and K content. The results
showed that the 9:1 variation of wet material was the best comparison with pH 7, 0.0708% N,
1.349712% P and 2.257283% K.

Key words : Liquid organic fertilizer, gamal leaf, lamtoro leaf.

PENDAHULUAN

Penggunaan pupuk organik saat ini kian menurun. Penyebab dari terjadi penurunan ini adalah
penggunaan pupuk sintetik yang populer saat ini dan murah di pasaran. Penggunaan pupuk sintetik
memiliki satu kerugian yakni dapat mempengaruhi kondisi tanah yang disebabkan oleh adanya residu
dari pupuk sintetik tersebut dan ada kaitannya dengan zat hara dalam tanah. Kerusakan tanah secara
umum dapat digolongkan menjadi tiga kelompok utama, yaitu kerusakan sifat fisik, kimia dan biologi
tanah [55]. Kerusakan tanah bersifat kimia salah satunya ialah kurangnya kemampuan tanah dalam
menyimpan cadangan air dan menjadi asam sehingga akan menurunkan produktivitas tanaman [42].
Data Asosiasi Produsen Pupuk Indonesia (APPI) menyatakan bahwa selama tahun 2018 konsumsi
urea meningkat 5% dari 5,97 juta ton menjadi 6,2 juta ton, sedangkan penggunaan NPK naik 7,88%
dari 2,60 juta ton menjadi 2,80 juta ton [2].

Pupuk organik adalah hasil pelapukan bahan-bahan organik yang bisa berupa sisa-sisa tanaman,
fosil manusia atau hewan, kotoran hewan, dan batu-batuan organik yang terbentuk dari kotoran hewan
selama ratusan tahun. Pupuk organik dapat berbentuk padat maupun cair. Pupuk organik cair adalah
salah satu jenis pupuk yang dapat memberikan zat hara pada tumbuhan sesuai dengan kebutuhannya
karena bentuk fisik yang cair. Pupuk organik memiliki kandungan unsur hara yang lengkap dan
senyawa organik seperti asam humik, asam fulvat, dan senyawa organik lain yang baik untuk tanah
dan tanaman [49]. Jika terjadi kelebihan kapasitas pupuk pada tanah, tanaman dengan sendirinya akan
dengan mudah mengatur penyerapan komposisi pupuk yang dibutuhkan [31].

Ketersedian bahan organik yang tak terpakai dan berlimpah di daratan pulau timor, dapat
digunakan untuk membuat pupuk organik atau pupuk organik cair, diantaranya kotoran sapi, daun
gamal, dan daun lamtoro. Daun gamal mengandung 3,15% N, 2,65% K, 0,22% P, 1,35% Ca, dan
0,41% Mg [20]. Gamal juga mempunyai kandungan nitrogen yang cukup tinggi, menyebabkan
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biomasa tanaman ini mudah mengalami dekomposisi [39]. Daun gamal digunakan sebagai pupuk
organik cair karena berpengaruh terhadap tinggi tanaman, jumlah akar, usia berbunga, berat basah
tanaman, berat basah bunga dan diameter bunga, namun tidak berpengaruh nyata pada jumlah daun,
berat kering tajuk dan berat kering akar tanaman kubis bunga [37]. Daun lamtoro berbahan kering
mengandung protein kasar yang cukup tinggi yakni 27-34% [18]. Dalam 100 gram bahan basah daun
lamtoro dihasilkan bahan kering sebanyak 85% dengan kandungan protein 20- 25%, nitrogen bebas
20-30%, lemak 5-10%, energi 3,89%, tanin 1,5-2,5%, kalsium 0,8-1,8%, dan fosfor sebesar 0,23-
0,27% [46].

Kotoran ternak yang baik digunakan sebagai pupuk salah satunya ialah kotoran sapi, karena
kotoran sapi mengandung N 1,1%, P 2,5%, K 0,5%, Ca 3,0%, Mg 0,66% (Pranata, 2004). Kualitas
pupuk kotoran ternak sapi memiliki nilai C — Organik 14,78%, Nitrogen 1,53%, Fosfor 1,18%, Kalium
1,30%, Rasio C/N 14,32 dan Kadar air 28,73% [36]. Kotoran ternak sapi memiliki beberapa jenis
mikroba seperti bakteri (Bacillus sp., Corynebacterium sp., dan Lactobacillus sp.), jamur (Aspergillus
sp., dan Trichoderma sp.,), dan ragi (Saccharomyces sp., dan Candida sp.,) [3].

METODOLOGI PENELITIAN
Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan selama 3 bulan yaitu bulan Mei — Juli 2021 bertempat di Mekon Indah
Kota Kupang dan Laboratorium Balai Pengkajian Teknologi Pertanian Nusa Tenggara Timur (BPTP
NTT).
Bahan dan Alat
Bahan

Bahan baku yang digunakan untuk pembuatan pupuk organik cair ini adalah daun gamal, daun
lamtoro, dan kotoran ternak sapi. Sedangkan bahan-bahan kimia yang digunakan adalah aquades,
H»SO4 pekat, HNO3,HCIO., H3BO,, indikator difenilamin standar, indikator conway, HCI, NaOH 40%
dan logam selenium.
Alat

Alat-alat yang digunakan dalam preparasi sampel ialah pengaduk, wadah (toples), pengayak,
mortar, blender, plastik, timbangan dan gelas ukur. Sedangkan alat-alat yang digunakan dalam analisis
ialah wadah sampel, labu semi-mikro Kjeldahl, pemanas semi-mikro Kjeldahl, alat destilasi, labu
destilasi, timbangan digital, erlenmeyer, gelas ukur, buret, pipet, kertas pH, thermometer, pengayak 20
mesh, kuvet, Spektrofotometer UV-Vis, SSA (Singular Spectrum Analysis) dan flamephotometer.
Prosedur Kerja
Preparasi Bahan Baku Kering

Daun gamal dan daun lamtoro yang telah dipisahkan dari batangnya, kemudian dikeringkan
selama satu minggu. Setelah daun gamal dan daun lamtoro dikeringkan daun dihaluskan menggunakan
blender.
Preparasi Bahan Baku Basah

Daun gamal dan daun lamtoro yang telah dipisahkan dari batangnya, dihaluskan menggunakan
blender.
Pembuatan Pupuk Organik Cair
a. Kotoran Sapi

Kotoran sapi yang masih basah dikeringkan di bawah sinar matahari, kemudian dihaluskan
menggunakan mortar. Lalu kotoran sapi diayak.
b. Prosedur Pembuatan Pupuk Organik Cair

Dimasukkan sebanyak 100 gram ke dalam wadah (toples) masing-masing dengan perbandingan
massa seperti pada tabel 1.

Tabel 1. Perbandingan massa daun gamal: daun lamtoro dalam 100 gram

Daun gamal (DG): Daun Daun Gamal (gr) Daun Lamtoro (gr)
lamtoro (DL) (Kering/Basah) (Kering/Basah)
9:1 90 10
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7:3 70 30
1:1 50 50
2:7 40 60
37 30 70
1:9 10 90

Langkah selanjutnya ditambahkan kotoran sapi sebanyak 33 gram, kemudian dicampur dan
ditambahkan 13 mL air kelapa, 13 mL EM4 dan 500 mL air diwaktu yang sama, setelah itu campuran
diaduk lalu ditutup rapat. Dilakukan pengukuran pH dan temperature, secara berkala. Setelah itu,
pupuk organik cair disaring. Dilakukan analisis N, P, dan K.

Pembuatan Larutan Standar Fosfat

Keringkan KH2PO, murni (52,15 % P,0s) selama 2 jam pada 105°C. Siapkan larutan yang
mengandung 0,4 -1,0 mg P.Os/mL dengan interval 0,1 mg dengan cara menimbang0,0767; 0,0959;
0,1151; 0,1342; 0,1534; 0,1726 dan 0,1918 gram KH.PO. dan encerkanmasing-masing hingga 100
mL dengan aquades.

Pembuatan Larutan Standar Kalium

Larutan standar Kalium 1 mg/mLdibuat dengan menimbang 1,907 gram KCI atau 2,228 gram
K,SQ., (yang sebelumnya dipanaskan pada suhu 110°C), lalu diencerkan dengan aquades 1 liter, dan
buat deret standar sesuai kebutuhan dari larutan standar kalium 1 mgK/mL.

Penentuan pH pupuk organik cair

Pada pengukuran ini pH diukur dengan menggunakan kertas pH. Penentuan pH dan suhu
dilakukan 2 hari sekali selama 21 hari. Pengukuran pH dihentikan ketika pH pupuk organik cair
konstan.

Analisis N Organik

Analisis N organik dengan menggunakan Metode Semi-Mikro Kjeldahl (Fauzi, 2008).
Sebanyak 9,31 gram sampel cair dimasukkan ke dalam labu semi mikro Kjeldahl. Ditambahkan 1
gram selenium, 10 mL H,SO4 pekat dan 3 tetes antifoam. Kemudian larutan dalam labu dikocok dan
didestruksi selama + 4 jam. Destruksi diakhiri bila larutan pada labu berubah dari keruh menjadi
bening. Labu kemudian diangkat dan didinginkan selama *+ 12 jam. Larutan dalam labu diencerkan
dengan aquades sebanyak 50 mL, lalu dikocok dan didiamkan selama + 2 jam. Sebanyak 50 mL
larutan hasil destruksi dimasukkan ke dalam labu destilasi. Destilasi dilakukan setelah penambahan
NaOH 40% sebanyak 50 mL ke dalam labu destilasi yang berisi sampel. Kemudian destilat
ditambahkan asam borat 1% dan 3 tetes penunjuk Conway, lalu dititrasi dengan menggunakan HCI
0,09 N. Volume titran dicatat.

Kadar P

Diambil4,08 gram sampel cair dimasukkan ke dalam labu Kjeldahl, ditambah dengan campuran
asam HNO3:HCIO4:HCI dengan perbandingan 6:6:1 sebanyak 10 mL, dikocok hingga homogen dan
didestruksi selama 1 jam. Destruksi diakhiri bila larutan pada labu Kjeldahl berubah warna menjadi
bening. Larutan hasil destruksi didinginkan dan disaring dengan kertas saring W-41 agar didapat
ekstrak jernih (ekstrak A). Ekstrak diencerkan dengan 50 mL aquades dalam wadah tertutup lalu
didiamkan [9]. Pengenceran dilakukan sebanyak 10 kali. Dipipet 1 mL ekstrak A bersama blanko dan
dimasukkan ke dalam tabung reaksi. Dilakukan pengenceran hingga mencapai volume 10 mL agar
didapat ekstrak jernih hasil pengenceran (ekstrak B). Sebanyak 1 mL larutan standar Fosfor
0;1;2;4,6;8;10 ppm dan ekstrak B dimasukkan ke dalam tabung reaksi, kemudian masing-masing
ditambahkan larutan pereaksi pengencer 9 mL. Kemudian larutan dalam tabung reaksi dikocok secara
homogen, lalu didiamkan selama 20 menit. Larutan dimasukkan ke dalam kuvet UV-Vis dan diukur
absorbansinya pada panjang gelombang 889 nm.

Kadar K

Diambil 4,08 gram sampel cair dimasukkan ke dalam labu Kjeldahl, kemudian ditambah dengan
campuran asam HNO3:HCIO4:HCI dengan perbandingan 6:6:1 sebanyak 10 mL. Larutan dalam tabung
reaksi dikocok hingga homogen dan didestruksi selama 1 jam. Destruksi diakhiri bila larutan pada
labu Kjeldahl berubah warna menjadi bening. Larutan hasil destruksi didinginkan dan disaring dengan
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kertas saring W-41 agar didapat ekstra jernih. Ekstrak diencerkan dengan 50 mL aquades dalam
wadah tertutup lalu didiamkan. Pengenceran dilakukan sebanyak 10 kali. Dipipet 1 mL larutan standar
K 5;10;20;40;60;80;100 ppm dan ekstrak bersama blanko dan dimasukkan ke dalam tabung reaksi,
lalu diencerkan dengan menggunakan aquades hingga volume mencapai 10 mL. Kemudian larutan
diukur absorbansinya pada flamephotometer.

HASIL DAN PEMBAHASAN
pH Pupuk Organik Cair

Salah satu faktor yang memengaruhi aktivitas mikroorganisme adalah pH, sehingga nilai pH
merupakan indikator yang baik dari aktivitas mikroorganisme. Nilai pH untuk variasi daun gamal dan
daun lamatoro pada variasi waktu 0, 2, 4, 7, 9, 11, 14, 16, 18, dan 21 hari yang tercantum pada Tabel
2.

Tabel 2. Hasil pengukuran pH pada pupuk organik cair bahan basah
Ph
hari DG:DL DG:DL DG : DL DG : DL DG : DL DG: DL
9:1 7:3 11 2:3 3:7 1:9

N
.
N N N o o o o o N
~N N o oo o o o N
~N N NN o oo oo o
N N NN oo o o o
N N NN oo o o o
N N o oo oo N o

Tabel 2 menunjukkan pengukuran pH pupuk organik cair bahan basah pada semua
perbandingan komposisi tidak menunjukkan perbedaan. pH yang dihasilkan dari hari ke-0 hingga hari
ke-2 berkisar antara 6-7. Pada pengukuran pH hari ke-0 dapat dilihat bahwa pengguan daun gamal
pada pembuatan pupuk organik cair menghasilkan nilai pH yang netral, sedangkan pada penggunaan
daun lamtoro pH yang dihasilkan bersifat asam.ph yang dihasilkan pada hari ke-4 hingga hari ke-14
kebanyakan bersifat asam. Pada hari ke-14 dan hari ke-16 nilai ph yang awalnya asam meningkat atau
menjadi netral. Menurut Mahadi dkk. (2014), peningkatan nilai pH pada pupuk organik cair
disebabkan oleh adanya aktivitas mikroorganisme dalam bioaktivator yang memberikan masukan ion
OH" dari hasil proses fermentasi [27]. Hal ini didukung oleh Suwatanti dan Widiyaningrum (2017)
yang menyatakan bahwa, peningkatan nilai pH dengan cepat menjadi basa disebabkan karena
mikroorganisme mengubah nitrogen menjadi ammonium dan sebagian ammonia dilepaskan atau
dikonversi menjadi nitrat, kemudian nitrat didenitrifikasi oleh bakteri menjadi N sehingga pH bahan
menjadi netral [57]. Nilai pH yang didapat dari semua perbandingan pada bahan basah memenuhi
persyaratan teknis dari Kementerian Pertanian dan Standart Kompos SNI 19-7030-2004.

Tabel 3. Hasil pengukuran pH pada pupuk organik cair bahan kering
Hari pH
DG:DL DG:DL DG:DL DG:DL DG:DL DG:DL
9:1 7: ; : 1
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6 6 6 6 6 6
6 6 6 6 6 6
6 6 6 6 6 6
11 6 6 6 6 6 6
14 7 7 7 7 7 7
16 7 7 7 7 7 7
18 7 7 7 7 7 7
21 7 7 7 7 7 7

Hasil pengukuran pH pada pupuk organik cair dengan bahan kering hampir tidak memiliki
perbedaan dengan hasil pengukuran pada bahan basah. Pada tabel 3, data hasil pengukuran pH hingga
hari ke-11 untuk semua perbandingan bersifat asam. Pada hari ke-14 pH pada setiap perbandingan
menghasilkan pH yang netral dan bertahan hingga hari ke-21. Nilai pH yang didapat dari semua
perbandingan pada bahan kering juga memenuhi persyaratan teknis dari Kementerian Pertanian dan
Standart Kompos SNI 19-7030-2004.

Kadar N Organik

Pengukuran kadar N-organik dilakukan pada hari ke-21 proses fermentasi. Analisis N-Organik
yang menggunakan metode kjeldahl melalui tiga tahap yakni destruksi, destilasi dan titrasi. Pada tahap
destruksi hasil akhir yang diperoleh ialah ammonium sulfat. Reaksinya sebagai berikut:

N-Organik + H,SO; — (NH4)2804 + H,O + CO»

Tahap selanjutnya ialah tahap destilasi, dimana destilasi bertujuan untuk mengkonversi NH,*
menjadi NHs. Warna yang dihasilkan setelah tahap destilasi adalah warna hijau. Reaksi yang terjadi
selama proses destilasi ialah:

(NH4)2SO4 + 2NaOH — Na»SOs + 2H,0 + NHs
2NH3; + 2H3;BO; — 2NH:H,BO3 + H>
Tahap akhir dari metode kjeldahl ialah tahap titrasi. Adapun reaksi yang terjadi ialah:
NH;H2BO3;+HCI — NH4CI + H3BO3
Titik akhir titrasi dilihat dari perubahan warna larutan menjadi warna bening. Hasil pengukuran titran
dapat dilihat pada lampiran 1. Hasil pengolahan data Kadar N terdapat pada Tabel 4.

Tabel 4. Data hasil perhitungan N untuk sampel kering dan basah setiap variasi

No  Variasi Kadar N (%)
Perbandingan Kering Basah
1 9:1 0,0149 0,0708
2 7:3 0,0245 0,0804
3 1:1 0,0545 0,0599
4 2:3 0,0735 0,0599
5 3:7 0,0654 0,0040
6 1:9 0,1226 0,0381

Dari Tabel 4, dapat dilihat bahwa nilai kadar N tertingi terdapat pada pupuk organik cair bahan
kering dengan komposisi daun gamal: daun lamtoro 1:9. Kandungan N tertinggi pada bahan baku
kering disebabkan oleh jumlah daun lamtoro yang paling banyak. Menurut Marlina (2016) semakin
tinggi penggunaan daun lamtoro dalam pembuatan pupuk organik cair maka semakin tinggi pula kadar
N [30]. Sedangkan pada bahan basah, kandungan N tertinggi terdapat pada pupuk organik cair dengan
komposisi 7:3. Menurut Wahyudi (2009) pemberian pupuk organik lamtoro dengan dosis tertinggi
mampu meningkatkan pH tanah, serapan N tanaman, N-total tanah dan bobot kering tanaman [59].
Analisis pupuk organik cair belum mencapai hasil yang optimal karena hasil analisis berada di bawah
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standar yang ditetapkan oleh Peraturan Menteri PertanianNo.70/Permentan/SR.140/10/2011dan
Standart Kompos SNI 19-7030-2004.
Kadar P (P20s)

Penentuan kadar P (P»Os) diawali dengan pembuatan kurva standar. Kurva standar yang
diperoleh adalah seperti pada Gambar 1.

0.2

0.15
2 Z0.01936x - 0.00635
s 01 R2 = 0.99047
o
2 0.05
<
0 T T 1
5 10 15
-0.05 :
Kosentrasi

Gambar 1. Kurva standar PO4

Gambar 1. menunjukkan kurva standar yang mempunyai persaman regresi linier y = 0,01936x —
0,00635 dengan R? = 0,99047. Adanya asam askorbat dan antimoniltartrat kompleks fosfomolibdat,
warna biru terbentuk. Antimoniltartrat ditambahkan untuk melengkapi reduksi kompleks
fosfomolibdenum kuning menjadi kompleks fosfomolibdenum biru (Makiyah, 2015). Setelah diukur
pada spektrofotometer UV-Vis dan diketahui kurva standarnya, maka hasil yang didapat seperti
terdapat pada lampiran 2. Kadar P,Os dicantumkan dalam Tabel 5.

Tabel 5. Kadar P(P.0Os) untuk sampel kering dan mentah

Komposisi Kadar P(P20s)

(DG: DL) Kering Basah
9:1 0.069544 1.349712
7:3 0.39408 0.721455
5:5 0.213361 0.89555
4:6 0.223769 0.642923
3:7 0.367587 0.423411
1:9 0.136722 0.264455

Pada tabel 5. dapat dilihat bahwa untuk pupuk organik cair berbahan kering mempunyai kadar
P,Os tertinggi pada perbandingan 7:3 (daun gamal : daun lamtoro). Sedangkan pada bahan basah kadar
P,Os tertinggi pada perbandingan 9:1. Hal ini diperkuat oleh penelitian Munir (2013) bahwa pupuk
hijau organik dari daun trembesi, daun lamtoro, dan daun paitan terdapat kandungan unsur fosfor.
Kadar P,Os terendah terdapat pada perbandingan 9:1 sebesar 0,069 [33]. Penurunan kadar P,Os terjadi
karena penggunaan presentase penggunaan daun lamtoro yang kecil. Hal ini dibuktikan oleh penelitian
(Marlina, 2016), dimana semakain tinggi penggunaan daun lamtoro dan kotoran sapi maka semakin
tinggi pula kadar P,Os yang didapat begitu juga sebaliknya. Analisis P,Os pada pupuk organik cair
telah mencapai hasil yang baik sesuai Standart Kompos SNI 19-7030-2004.
Kadar K (K20)

Pengukuran kadar K (K:0) diawali dengan penentuan kurva standar, dimana kurva standar
yang diperoleh ialah seperti pada Gambar 2.

113



SEMINAR NASIONAL KIMIA DAN PENDIDIKAN KIMIA |
UNIVERSITAS NUSA CENDANA
Kupang, 31 Maret 2022

0.025 -

0.02 -
2 0.015 - 00019x + 0.00248
2 R?2=0.97572
2 001
<

0.005 -

0 T T 1
0 50 100 150
Kosentrasi

Gambar 2. Kurva standar K

Gambar 2. menunjukkan kurva standar yang mempunyai persaman regresi linier y = 0,00019x +
0,00248 dengan R? = 0,97572. Persamaan tersebut digunakan untuk menghitung kadar K sebagai K:O.
Kadar K20 dirangkum dalam Tabel 6.

Tabel 6. Kadar K(K20) untuk sampel kering dan mentah

Komposisi Kadar K(K20)

(DG:DL) Kering Basah
9:1 0.54722 2.257283
7:3 1.169061 1.635442
5:5 0.702681 1.635442
4:6 0.858141 1.635442
3:7 0.702681 1.479982
1:9 0.858141 0.702681

Tabel 6. menunjukkan bahwa kadar KO pada pupuk organik cair bahan kering tertinggi ialah
komposisi 7:3 (daun gamal : daun lamtoro). Pada perbandingan 1:1 dan 3:7 memiliki kadar K,O yang
sama. Sedangkan pada pada pupuk organik cair bahan basah kadar KO tertinggi terdapat pada
komposisi 9:1. Hasil analisis unsur K;O pada bahan basah mengalami peningkatan ketika presentase
daun gamal yang digunakan semakin besar. Hal ini diperkuat oleh pernyataan Nasution dkk. (2017)
bahwa penambahan daun gamal dapat meningkatkan kadar K,O [34]. Tingginya kadar K,O karena
adanya aktivitas mikroorganisme yang menggunakan kalium sebagai katalisator dalam proses
fermentasi. Kalium (K20) digunakan oleh mikroorganisme dalam bahan substrat sebagai katalisator.
Dengan kehadiran bakteri dan segala aktivitasnya akan sangat berpengaruh terhadap peningkatan
kandungan kalium [17]. Penentunan kadar K(K:0) dipengaruhi juga oleh penggunaan EM4 sebagai
bioaktivator. Kalium juga akan dimanfaatkan oleh mikroba dalam proses dekomposisi sehingga
semakin banyak penambahan EM4 maka akan semakin banyak pemanfaatan K oleh mikroba [38].
Hasil analisis Kadar K(K:0) pada pupuk organik cair telah memenuhi Standart Kompos SNI 19-7030-
2004.

KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan
Berdasarkan data hasil penelitian yang diperoleh dapat disimpulkan bahwa:

1. pH pada pupuk organik cair yang dihasilkan dari berbagai komposisi daun gamal dan daun
lamtoro memenuhi kriteria sebagai pupuk organik yang baik.
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2. Komposisi daun gamal dan daun lamtoro yang berbeda menghasilkan kadar N, P dan K yang
berbeda dengan kadar tertingginya pada komposisi yang berbeda pula.

Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang pembuatan pupuk organik cair dengan
menggunakan bahan organik lain yang tentunya ramah lingkungan dan ketersediaannya melimpah.
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Abstrak

Annona reticulate L. (At anonse) adalah salah satu tumbuhan obat yang dimanfaatkan masyarkatat
di Kabupaten Timor Tengah Utara dalam mengobati penyakit diare. Tujuan penelitian ini untuk
mengekstrak senyawa pada sampel dan dilanjutkan dengan skrining fitokimia untuk mengetahui
kandungan senyawa metabolit sekunder yang terkandung di dalam ekstrak serta uji bioaktivitasnya.
Tahapan penelitian ini meliputi ekstraksi secara maserasi dengan pelarut metanol kemudian dipartisi
cair-cair dengan n-heksana dan skrining fitokimia serta uji aktivitas antioksidannya. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At anonse” mengandung senyawa
metabolit sekunder steroid, flavonoid, dan alkaloid sedangkan uji aktivitas antioksidan diperoleh
nilai IC50 sebesar 1.864,6804 ppm dimana aktivitas antioksidan tergolong sangat lemah.

Kata kunci: Annona reticulate L.; ekstraksi; maserasi; skrinning fitokimia; antioksidan

Abstract

[Title: Extraction And Screening Of Phytochemical Non-Polar Extracts ""At Anonse' From
Plant's Bark (Annona reticulata L.)] Annona reticulate L. (At anonse) is one of the traditional
medicinal plants used by the community in the North Central Timor Regency to treat diarrheal
diseases. This study aimed to extract compounds in the sample and continued with phytochemical
screening to determine the content of secondary metabolites contained in the extract and test their
bioactivity. The stages of this research include extraction by maceration with methanol solvent then
liquid-liquid partitioning with n-hexane and phytochemical screening and testing of antioxidant
activity. The results showed that the n-hexane extract of the bark of the plant "At anonse" contained
secondary metabolites of steroids, flavonoids, and alkaloids, while the antioxidant activity test
obtained an IC50 value of 1.864.6804 ppm where the antioxidant activity was classified as very
weak.

Keywords: Annona reticulate L.; extraction; maseration; phytochemical analysis, antioxidant

PENDAHULUAN

Tumbuhan merupakan makhluk hidup mutiseluler yang mempunyai elemen penting dalam
kehidupan karena memberikan berbagai manfaat antara lain sebagai sandang, pangan dan papan. Selain
itu, tumbuhan juga dimanfaatkan sebagai bahan baku obat. Masyarakat Indonesia telah banyak
memanfaatkan tumbuhan sebagai bahan baku obat dan telah diwariskan secara turun temurun [1].
Tumbuhan obat adalah tumbuhan yang telah diidentifikasi berdasarkan pengamatan manusia yang
memiliki senyawa yang bermanfaat untuk mencegah dan menyembuhkan penyakit. Pemanfaatan
tumbuhan sebagai obat tidak terlepas dari kandungan senyawa-senyawa yang memiliki sifat bioaktif
dalam tumbuhan tersebut [2].

Senyawa-senyawa bioaktif yang terkandung dalam tumbuhan tergolong dalam senyawa metabolit
sekunder. Senyawa ini berfungsi untuk mempertahankan diri terhadap ancaman dari lingkungan maupun
dari spesies lain [3]. Metabolit sekunder adalah senyawa-senyawa hasil biosintetik turunan dari
metabolit primer seperti karbohidrat, lemak dan protein yang diproduksi oleh organisme melalui
metabolisme sekunder. Contoh dari metabolit sekunder adalah flavonoid, steroid, alkaloid, terpenoid
dan lain-lain [3].

Salah satu spesies dari family Annonaceae yakni Annona reticulata L. Tumbuhan ini dikenal di
Indonesia sebagai tumbuhan nona atau mulwo tergolong ke dalam genus Annona, yang memiliki
kekerabatan dengan sirsak (Annona muricata) dan srikaya (Annona squamosa). Tumbuhan mulwo atau
nona dalam Bahasa Inggris dikenal dengan custard apple atau sweetsop. Tumbuhan Annona reticulata
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L. merupakan tumbuhan asli kawasan Karibia dan Amerika Tengah, yang kemudian menyebar di daerah
tropis di seluruh dunia. Secara tradisional tumbuhan ini digunakan untuk pengobatan epilepsi, disentri,
masalah jantung, parasit dan cancing, sambelit, pendarahan, infeksi bakteri, demam, maag dan sebagai
inteksida [4].

[5] sebelumnya telah meneliti tentang Annona reticulata L. dan melaporkan bahwa daun dan kulit
batang Annona reticulata L. dengan pelarut yang digunakan petroleum eter, aseton, kloroform dan air
mengandung senyawa lignin, steroid, alkaloid, triterpen, tanin, fenolik dan saponin. Menurut Geetha
(2017) yang melakukan penelitian dengan judul analisis fitokimia ekstrak daun Annona reticulata L
menunjukkan adanya senyawa flavonoid, alkaloid, saponin, terpenoid, steroid, dan kuinon. [7]
melaporkan hasil review bahwa kulit batang tumbuhan ini mengandung senyawa alkaloid dan fenoloik
pada akar mengandung senyawa acetogenin, alkaloid, flavonoid, tannin, karbohidrat dan protein. [8]
juga melaporkan bahwa hasil analisis fitokimia senyawa pada bagian batang tumbuhan ini mengandung
senyawa terpenoid dan steroid yang diekstrak dengan petroleum ether, alkaloid dan flavonoid diekstrak
dengan etil asetat sedangkan dengan metanol mengandung senyawa tannin, flavonoid dan glikosida.

Tumbuhan Annona reticulata L. merupakan salah satu tumbuhan yang juga berada di pulau Timor
khususnya di Kabupaten Timor Tengah Utara dan dikenal dengan sebutan At anonse. Berdasarkan hasil
identifikasi yang dilakukan oleh Obenu (2021), tumbuhan ini juga banyak dimanfaatkan oleh
masyarakat Timor sebagai obat-obatan antara lain untuk pengobatan penyakit diare dan malaria. Organ
bagian daun yang digunakan untuk mengobati dua penyakit tersebut. Organ bagian lain yang juga
dimanfaatkan adalah buah sebagai bahan makanan.

Pemanfaatan tumbuhan At anonse (Annona reticulata L.) oleh masyarakat TTU masih terbatas
pada bagian daun dan buah. Oleh karena itu, perlu dilakukan penelitian bagian lain dari tumbuhan “At
anonse” dan uji aktivitasnya sebagai antioksidan.

METODE

Pengambilan sampel di Desa Oeperigi, Kecamatan Noemuti, Kabupaten Timor Tengah Utara.
Preperasi sampel dan ekstraksi senyawa maserasi dilakukan di Laboratorium Fakultas Pertanian,
Universitas Timor dan skrining fitokimia, uji aktivitas antioksidan dilakukan di Laboratorium Fakultas
MIPA Universitas Katolik Widya Mandira Kupang.

Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain kulit batang “A¢ anonse” (Annona
reticulata L.), pelarut organik antara lain : metanol, etil asetat, n-heksana, asam asetat anhidrida, asam
sulfat pekat, FeCl; 1%, HCI 2 N, NaOH 10%, asam klorida pekat (HCI), kloroform beramonia, asam
sulfat 2 N, ammonia pekat 28%, kloroform, HgCl,, aquades, KI, bismut subnitrat, asam asetat, natrium
sulfat anhidrat, DPPH 2,2 difenil-1-pikrilhidrazil.

Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain seperangkat alat gelas seperti
Erlenmeyer, tabung reaksi, gelas ukur, pipet tetes, pengaduk, kaca arloji, pipet kapiler, pinset, spatula,
botol vial, kertas saring whatman, alumanium foil, neraca analitik, seperangkat alat maserasi, rotari
evaporator, alat pemanas (hot plate).

Prosedur Kerja
Preparasi sampel

Kulit batang “At anonse” (Annona reticulata L.) diambil dari pohon kemudian dibersihkan dari
kotoran-kotoran yang menempel, lalu dicuci hingga bersih dan ditiriskan. Kulit batang bersih
selanjutnya ditimbang kemudian dipotong kecil-kecil, lalu dikeringkan (+ 2 hari) dengan cara diangin-
anginkan pada suhu kamar hingga kering. Selanjutnya kulit batang tumbuhan Annona reticulata L. yang
sudah kering ditimbang dan digiling sampai menjadi serbuk halus, kemudian ditimbang.

Ekstraksi Secara Maserasi Tumbuhan “At¢ Anonse” (Annona reticulata L.)

Serbuk halus kulit batang “A¢ anonse” (Annona reticulata L.) sebanyak 170 gram diekstraksi
dengan metode maserasi menggunakan pelarut metanol sebanyak 1 liter selama 3 x 24 jam pada suhu
ruang. Selanjutnya dipartisi secara cair-cair dengan pelarut n-heksana. Hasil partisi diperoleh ekstrak n-
heksana dan metanol. Selanjutnya ekstrak n-heksana dievaporasi menggunakan rotari evaporator
bertekanan rendah sehingga menghasilkan ekstrak pekat dan ditimbang hasilnya.
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Skrining Fitokimia Ekstrak n-Heksana
a Uji Triterpenoid
1) Diambil 1 mL sampel ekstrak dimasukan ke dalam tabung reaksi
2) Ditambahkan 10 tetes asam asetat anhidrida dan 3 tetes asam sulfat pekat
3) Dikocok larutan secara perlahan dan biarkan selama beberapa menit
4) Diamati perubahan warna yang terjadi. Jika terbentuk warna merah atau ungu menandakan positif
senyawa triterpenoid
b. Uji Tanin
1) Dimasukkan 1 mL sampel ekstrak ke dalam tabung reaksi
2) Ditambahkan 12 mL air panas dan didihkan selama 15 menit lalu disaring
3) Ditambahkan filtrate dengan 1 mL larutan FeCl3 1 %
4) Diperhatikan perubahan warna yang terjadi. Jika terbentuk warna biru tua atau hijau kehitaman
menandakan positif senyawa tannn.
c. Uji Saponin
1) Dimasukan 0,5 mL sampel ekstrak ke dalam tabung reaksi
2) Ditambahkan air panas, dinginkan, kemudian dikocok kuat-kuat selama 10 detik
3) Jika terbentuk buih yang mantap setinggi 1-10 cm, tidak kurang dari 10 menit dan tidak hilang
dengan penambahan HCI 2 N maka menunjukkan adanya saponin.
d. Uji Fenolik
1) Dimasukkan 1 mL sampel ekstrak ke dalam tabung reaksi
2) Ditambahkan larutan NaOH 10 %
3) Diamati perubahan warna yang terjadi. Jika terbentuk warna merah menandakan positif senyawa
fenolat.
e. Uji Flavonoid
1) Dimasukkan 1 mL sampel ekstrak ke dalam tabung reaksi
2) Ditambahkan 0,5 mL asam klorida pekat (HCI) dan 3-4 pita logam Mg lalu dikocok perlahan
3) Diamati warna yang terjadi. Jika terbentuk warna merah, jingga, atau ungu menandakan positif
senyawa flavonoid.
f.  Uji Alkaloid
1) Diambil bahan tumbuhan sebanyak 5-10 gram diekstraksi dengan kloroform beramonia lalu disaring
2) Dimasukan 0,5-1 mL asam sulfat 2 N dan dikocok sampe terbentuk dua lapisan.
3) Lapisan asam (atas) dipipet dan dimasukkan pada tiga (3) tabung reaksi
4) Tabung reaksi pertama ditambahkan dua tetes pereaksi meyer
5) Tabung kedua ditambahkan 2 tetes pereaksi wagner
6) Tabung ketiga ditambahkan 2 tetes pereaksi dragendorf
7) Alkaloid dikatakan positif apabila terjadi endapan putih pada tabung reaksi pertama dan timbulnya
endapan berwarna coklat kemerahan pada tabung reaksi.
a) Pembuatan larutan kloroform beramonia
Sebanyak 1 mL ammonia pekat 28 % ditambahkan ke dalam 250 mL kloroform. Kemudian dikeringkan
dengan penambahan 2,5 gram natrium sulfat anhidrat dan disaring
b) Pembuatan pereaksi meyer
Senyawa HgCl, sebanyak 1,5 gram di larutkan dengan 60 mL akuades. Ditempat lain dilarutkan Ki
sebanyak 5 gram dalam 10 mL akuades. Kedua larutan yang telah dibuat kemudian dicampurkan dan
diencerkan dengan akuades sampai volume 100 mL. Pereaksi disimpan dalam botol gelap
c) Pembuatan pereaksi wagner
Senyawa Kl sebanyak 2 gram dan iodine sebanyk 1,3 gram dilarutkan dengan akuades sampai
volumenya 100 mL kemudian disaring. Pereaksi ini juga disimpan dalam botol gelap.
d) Pembuatan pereaksi dragendorf
Bismut subnitrat sebanyak 1 gram dilarutkan dalam campuran 10 mL asam asetat glasial dan 40 mL
akuades. Ditempat lain 8 gram Kl dilarutkan dalam 20 mL akuades. Kedua larutan ini dicampur dan
kemudian diencerkan sampai volume 100 mL. Selanjutnya disimpan dalam botol gelap dan hanya dapat
digunakan selama beberapa minggu setelah dibuat.
g. Uji Steroid
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1) Diambil 1 mL sampel ekstrak dimasukkan ke dalam tabung reaksi

2) Ditambahkan 10 tetes asam asetat anhidrida dan 3 tetes asam sulfat pekat

3) Dikocok larutan secara perlahan dan biarkan selama beberapa menit

4) Diamati perubahan warna yang terjadi. Jika terbentuk warna biru atau hijau Positif senyawa steroid.

Uji Aktivitas Antioksidan

1. Pembuatan Larutan DPPH 50 ppm

Serbuk DPPH 5 mg dilarutkan dengan 1000 mL metanol p.a kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur
1000 mL, volumenya dicukupkan dengan metanol p.a sampai tanda batas, sehingga didapatkan
konsentrasi 50 ppm (Killedar et al., 2013).

2. Pembuatan Larutan Induk Asam Askorbat

Sebanyak 1000 mg kristal asam askorbat dimasukkan ke dalam labu terukur 1000 mL, dan dilarutkan
dengan metanol p.a 1000 mL lalu volumenya dicukupkan dengan metanol p.a sampai garis tanda
(konsentrasi 1000 ppm).

3. Pembuatan Larutan Pembanding Asam Askorbat

Dari larutan induk asam askorbat 1000 ppm dibuat masing-masing variasi konsentrasi 0,5 ppm, 1,25
ppm, 2,5 ppm, 5 ppm dalam 1000 mL. Larutan uji masing-masing dipipet sebanyak 1 mL kedalam
tabung reaksi yang ditambahkan 2 mL larutan DPPH 50 ppm. Campuran tersebut dikocok dan
diinkubasi selama 37° C dalam ruang gelap selama 30 menit. Masing-masing larutan tersebut diukur
serapannya pada panjang gelombang 517 nm.

4. Pembuatan Larutan Induk Larutan Ekstrak n-Heksana Kulit Batang Tumbuhan “At anonse”
(Annona reticulata L.) Ekstrak n-heksana kulit baang tumbuhan “At anonse” (annona reticulata L.)
dibuat larutan induk pada konsentrasi 1000 ppm dengan menimbang 100 mg ekstrak kental, kemudian
dilarutkan dengan metanol p.a 100 mL.

5. Pembuatan Larutan Ekstrak n-Heksana Kulit Batang Tumbuhan “At anonse” (Annona reticulata L.)
Dari larutan induk ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “A¢ anonse” (annona reticulata L.) 1000
ppm dibuat masing-masing variasi konsentrasi 500 ppm, 1000 ppm, 2000 ppm, 4000 ppm dalam 1000
mL. Larutan uji masing-masing dipipet sebanyak 1 mL kedalam tabung reaksi yang ditambahkan 2 mL
larutan DPPH 50 ppm. Campuran tersebut dikocok dan diinkubasi selama 37° C dalam ruang gelap
selama 30 menit. Masing-masing larutan tersebut diukur serapannya pada panjang gelombang 517 nm.
Uji aktivitas antioksidan dilakukan menggunakan ekstrak n-heksana dihitung sebagai % inhibisi,
dengan rumus sebagai berikut:

Abs.kontrol—Abs. !
% Inhibisi = 22 ozh:oknm::]ampe x100 % (D

HASIL DAN PEMBAHASAN

Proses pemisahan suatu zat berdasarkan perbedaan kelarutan terhadap dua atau lebih zat yang
tidak tercampur adalah prinsip dari ekstraksi. Serbuk kulit batang tumbuhan “At anonse” (Annona
reticulate L.) diekstraksi secara maserasi. Maserasi dipilih karena prosesnya mudah, sederhana dan tidak
merusak struktur suatu senyawa apabila struktur tersebut tidak tahan panas [2] Serbuk kulit batang
tumbuhan “At anonse” (Annona reticulate L.) dimaserasi menggunakan pelarut metanol sebanyak 1 liter
selama 3x24 jam. Semakin lama suatu sampel diekstraksi maka hasil ekstrak yang diperoleh akan lebih
banyak jumlahnya [10]. Filtrat dipisahkan dengan cara disaring menggunakan corong pisah untuk
memisahkan filtrat dan residu. Residu yang diperoleh selanjutnya diremaserasi dengan pelarut etil
asetat. Remaserasi bertujuan untuk menarik kandungan senyawa yang masih tertinggal pada saat
maserasi pertama. Selanjutnya ekstrak metanol dipartisi cair-cair dengan pelarut n-heksana. Partisi
berfungsi untuk pemisahan komponen kimia diantara dua fase pelarut yang tidak saling bercampur.
Ekstrak n-heksana yang diperoleh dievaporasi. Evaporasi berfungsi untuk mempermudah proses
penguapan pelarut dengan memperkecil tekanan dalam vakum dan temperatur diatur dibawabh titik didih
pelarut [10].

Skrining Fitokimia

Skrining fitokimia ini bertujuan untuk mengidentifikasi senyawa metabolit sekunder yang
terkandung dalam kulit batang tumbuhan “At anonse” (Annona reticulate L.) berdasarkan jenis pelarut
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pengekstraknya. Data uji fitokimia kulit batang tumbuhan “At anonse” (Annona reticulate L.) disajikan
dalam Tabel 2 seperti di bawah ini :
Tabel 2. Hasil Skrinning Fitokimia ekstrak n-heksana kulit batang “At anonse”

Golongan Ekstrak
Senyawa n-Heksana

Triterpenoid -

Steroid +
Tanin -
Saponin -

Fenolik -

Flavonoid +

Alkaloid +

Ket. (+) : Teridentifikasi
(-) : Tidak teridentifikasi
Berdasarkan hasil uji skrining fitokimia diketahui bahwa ekstrak n-heksana kulit batang
tumbuhan “At Anonse” (Annona reticulata L.) mengandung senyawa alkaloid, flavonoid, dan steroid.
Uji Alkaloid
Pada pengujian senyawa alkaloid hasil positif ditunjukkan dengan adanya endapan putih saat pada
penambahan reagen mayer dan terbentuk endapan coklat jika direaksikan dengan reagen wagner serta
reagen dragendroff terbentuk endapan jingga [11]. Terbentuknya endapan ini disebabkan karena adanya
pergantian ligan. Senyawa alkaloid bersifat semi polar yang mengandung atom nitrogen pada bagian
sikliknya serta mengandung beberapa subtituen yang bervariasi seperti gugus amnina, amida metoksi,
serta fenol.
Dari hasil di atas maka dapat diketahui bahwa dalam ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan
“At Anonse” (Annona Reticulata L.) positif terdapat golongan senyawa metabolit sekunder yaitu
golongan alkaloid.
Perkiraan reaksi pada uji skrining fitokimia dengan reagen mayer ditunjukkan pada gambar 1:
HgC|2 + K| —> Hg|2 + 2KCI
Hgl; + 2Kl — K3 [ Hgl2]

X X
+ K Hgl4l —_ + K Hgl4]-
G P
N N

K
endapan kalium alkaloid

Gambar 1. Reaksi uji Mayer
Perkiraan reaksi pada uji skrining fitokimia dengan reagen wagner ditunjukkan pada gambar 2:

lb+13  — I3
Coklat

Gambar 2. Reaksi uji Wagner

Perkiraan reaksi pada uji skrining fitokimia dengan reagen dragendroff ditunjukkan pada gambar 3:
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Bi (NOg)3 + 3KI ————3 Bilz + 3KNOj
Coklat

Bil; + KI ————— '[P
Kalium tetra |h mutat

l

Alkl id

Gambar 3. Reaksi uji Dragendorf
Uji Flavonoid
Ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At Anonse” (Annona reticulata L.) ditambahka Mg
dan HCI. Setelah penambahan larutan menjadi berwarna jingga pekat (Ergina et al., 2014). Hal tersebut
menunjukkan bahwa ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At Anonse” (Annona reticulata L.)
positif mengandung senyawa metabolit sekunder golongan flavonoid [11].
Perkiraan reaksi pada uji skrining fitokimia dengan Mg dan HCI pekat ditunjukkan pada gambar 4:

m Flavilnu

Gambar 4. Reaksi Uji Flavonoid
Uji Steroid
Ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At Anonse” (Annona Reticulata L) ditambahkan asam
asetat anhidrat dan H2SOa. Setelah penambahan, larutan menjadi warna biru atau hijau (Wabhid et al.,
2020). Dari hasil diatas dapat diketahui bahwa ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At Anonse”
(Annona Reticulata L) mengandung senyawa metabolit sekunder steroid.
Perkiraan reaksi uji skrining fitokimia asam asetat anhidrida dan H.SO, ditunjukkan pada gambar 5.

Cholestahexaene sulfonic actd Pentoenylic cation (Blue-green colour)

Gambar 5. Reaksi Uji Steroid [12]

Berdasarkan hasil skrining fitokimia ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At Anonse”
(Annona Reticulata L.) di pulau Timor dibandingkan dengan penelitian sebelumnya oleh [5] terhadap
kulit batang dan daun tumbuhan Annona Reticulata L. dengan metode sokletasi menggunakan pelarut
petroleum eter, kloroform, metanol dan air, diperoleh hasil kandungan senyawa alkaloid, lemak dan
minyak, lignin, steroid, tannin serta fenolik juga triterpenoid. Pada penelitian ini, senyawa metabolit
sekunder yang didapatkan berbeda dengan penelitian sebelumnya karena adanya perbedaan metode
ekstraksi, adanya perbedaan komposisi kimia tersebut diduga berasal dari perbedaan lokasi tumbubh,
iklim dan curah hujan dari tanaman yang diteliti, sehingga turut berpengaruh terhadap produksi
metabolit sekunder yang dihasilkan, serta kecenderungannya untuk larut dalam pelarut.

Uji Aktivitas Antioksidan Tumbuhan “At Anonse” (Annona Reticulata L)

Penentuan nilai aktivitas antioksidan pada penelitian ini menggunakan metode DPPH. Prinsip dari
metode uji aktivitas antioksidan yaitu dengan melakukan pengukuran penangkapan radikal DPPH oleh
suatu senyawa yang mempunyai uji aktivitas antioksidan. Nilai I1Csy didefinisikan sebagai besarnya
konsentrasi senyawa uji yang dapat meredam radikal bebas sebanyak 50%. Semakin kecil nilai 1Cso
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maka aktivitas antioksidannya semakin kuat. Prinsip kerja dari pengukuran ini adalah adanya radikal
bebas stabil yaitu DPPH yang dicampurkan dengan senyawa antioksidan yang memiliki kemampuan
mendonorkan hidrogen, sehingga radikal bebas dapat diredam [13]. Hasil uji aktivitas antioksidan kulit
batang tumbuhan “At anonse” (Annona reticulate L.) ekstrak n-heksan dan asam askorbat dapat dilihat
pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil perhitungan 1Cso ekstrak n-heksan kulit batang tumbuhan “At anonse” (Annona
reticulate L.) dan asam askorbat.

Ekstrak Konsentrasi % 1Cso
(Mg/mL) Absorbansi Inhibisi (ppm)
500 0.688 20.874
n- Heksana 1000 0.558 35.825 1.864,6804
2000 0.4025 53.709
4000 0.0795 90.856
0,5 0.525 31.372
Asam 1,25 0.438 42.745 1,8186
askorbat
2,5 0.292 61.830
5 0.0815 89.346

Tabel 3. Menunjukkan nilai 1Csy pada ekstrak n-heksan kulit batang tumbuhan “At anonse”
(Annona reticulate L) berdasarkan hasil perhitungan adalah sebesar 1.864,6804 ppm, artinya aktivitas
antioksidannya sangat lemah. Aktivitas antioksidan ekstrak n-heksana “At Anonse” (Annona Reticulata
L.) yang lemah berkaitan dengan sedikitnya jumlah gugus pendonor hidrogen. Senyawa dengan aktivitas
antioksidan tinggi adalah senyawa fenolik, karena memiliki banyak gugus hidroksi (pendonor elektron),
sedangkan asam askorbat menunjukkan nilai ICso sebesar 1,8186 ppm, sehingga asam askorbat memiliki
aktivitas antioksidan yang kuat.

Kategori aktivitas antioksidan suatu senyawa dapat digolongkan berdasarkan Tabel 4 [14].

Tabel 4. Penggolongan Aktivitas Antioksidan berdasarkan Nilai 1Cso

Nilai 1Cso (ppm) Kategori
<50 Sangat Kuat
50 —100 Kuat
100 - 200 Sedang
150 - 200 Lemah
> 200 Sangat Lemah

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan golongan senyawa metabolit sekunder yang
terkandung dalam ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At anonse” (Annona reticulate L) adalah
steroid, flavonoid dan alkaloid. Ekstrak n-heksana kulit batang tumbuhan “At anonse” (Annona
reticulate L) memiliki aktivitas antioksidan yang sangat lemah namun masih berpotensi sebagai
antioksidan dengan nilai 1Cso menggunakan metode DPPH adalah sebesar 1.864,6804 pg/mL.
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DAN TINGKAT KESUKAAN WINE SORGUM
(Sorghum bicolor L. Moench)
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Abstrak

Wine merupakan minuman yang terbuat melalui proses fermentasi gula yang ada di dalam buah
anggur yang kemudian akan diubah menjadi alkohol. Selain buah anggur terdapat alternatif lain
untuk pembuatan wine yaitu biji sorgum. Kandungan pati pada biji sorgum dapat dimanfaatkan
dalam pembuatan wine. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh lama
fermentasi terhadap kadar alkohol dan tingkat kesukaan wine sorgum. Penelitian ini dilaksanakan
di Laboratorium Pendidikan Biologi Universitas Kristen Artha Wacana Kupang, menggunakan
metode eksperimen RAL dengan 4 perlakuan dan 4 kali pengulangan. Wine dibuat dengan
mencampurkan bahan ekstrak biji sorgum dengan ragi. Perlakuan lama fermentasi yang dilakukan
pada penelitian ini adalah P1 (7 hari), P2 (14 hari), P3 (21 hari) dan PO/kontrol (5 hari). Wine yang
dihasilkan akan diuji kadar alkohol menggunakan alkohol meter dan uji organoleptik untuk
mengetahui tingkat kesukaan panelis terhadap wine sorgum. Analisis data menggunakan Anova
dan uji lanjut Duncan/DMRT. Hasil penelitian menunjukan bahwa kadar alkohol tertinggi terdapat
pada perlakuan P3 dengan rata-rata 8,75%. Secara keseluruhan dari parameter rasa, aroma dan
warna berpengaruh nyata. Data menunjukan rata-rata panelis lebih banyak menyukai pada
perlakuan P3 rasa (3,41), aroma (3,55), dan warna (3,38). Dengan demikian biji sorgum dapat
menjadi bahan alternatif dalam pembuatan wine sorgum.

Kata kunci: Wine, Biji sorgum, kadar alkohol, fermentasi, organoleptik.

Abstract

[The Effect Of Long Fermentation On Alcohol Content And The Level Of Preference For
Sorghum Wine (Sorghum bicolor L. Moench)] Wine is a drink made through the fermentation
process of sugar in grapes which is then converted into alcohol. Apart from grapes there is another
alternative for wine making, namely sorghum seeds. The starch content in sorghum seeds can be
used in wine making. The purpose of this study was to determine the effect of fermentation time
on alcohol content and level of preference for sorghum wine. This research was conducted at the
Laboratory of Biological Education, Artha Wacana Christian University, Kupang, using the RAL
experimental method with 4 treatments and 4 repetitions. Wine is made by mixing sorghum seed
extract with yeast. The treatment of fermentation time in this study was P1 (7 days), P2 (14 days),
P3 (21 days) and PO / control (5 days). The resulting wine will be tested for alcohol content using
an alcohol meter and an organoleptic test to determine the panelists' preference for sorghum wine.
Data analysis using ANOVA and further Duncan / DMRT test. The results showed that the highest
alcohol content was in the P3 treatment with an average of 8.75%. Overall, the parameters of taste,
aroma and color have a significant effect. The data showed that the average panelists preferred the
P3 treatment of taste (3,41), aroma (3,55), and color (3,38). Thus sorghum seeds can be an
alternative ingredient in sorghum wine making.

Keywords: Wine, sorghum seeds, alcohol content, fermentation, organoleptic.

PENDAHULUAN

Sorgum merupakan tanaman serealia yang berasal dari Afrika Timur dan banyak dibudidayakan
di Eropa Selatan, Amerika Utara, Amerika Tengah dan Asia Selatan. Genus sorgum terdiri dari 20
sampai 32 spesies yang telah dikenal namun yang paling banyak dibudidayakan ialah spesies sorghum
bicolor L. Moench [1]. Hampir semua bagian dari tanaman sorgum bisa dimanfaatkan seperti batang
sorgum bisa digunakan untuk membuat bioetanol, biji sorgum bisa digunakan sebagai bahan pangan
seperti dodol sorgum, roti manis, kue kering dan daunnya bisa dijadikan pakan ternak. Berdasarkan
informasi yang diperoleh dari masyarakat Desa Oenitas Kabupaten Rote Ndao bahwa pembudidayaan
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tanaman sorgum secara tanam pilih saja dengan tujuan mengurangi hama burung pada padi ladang.
Biji sorgum yang telah dipanen bisa disimpan dalam jangka waktu yang lama sehingga dimanfaatkan
sebagai makanan alteranatif pengganti beras dan jagung, ada juga dijadikan makanan ternak.

Biji sorgum merupakan salah satu bahan pangan yang memiliki sumber kalori sebanyak 332
kal, karbohidrat 73,0 g, protein 11,0 g, lemak 3,3 g, kalsium 28 mg, fosfor 287 mg, zat besi 4,4 mg,
vitamin B1 0,38 mg [2]. Biji sorgum berpotensi untuk dikembangkan sebagai sumber karbohidrat dan
pangan fungsional karena merupakan bahan pangan yang memberikan pengaruh positif terhadap
kesehatan, penampilan jasmani dan rohani seseorang. Kandungan senyawa fenolik dan antioksidan
pada biji sorgum juga dapat mencegah penyakit diabetes dan resistensi insulin serta dapat menurunkan
kadar kolesterol [3]. Namun potensi tersebut belum dapat dimanfaatkan sepenuhnya karena adanya
berbagai hambatan baik dari segi pemahaman akan manfaat sorgum maupun dari Segi penerapan
teknologi pembudidayaannya.

Wine merupakan minuman hasil fermentasi dengan jumlah penggemar yang tinggi. Hampir
disetiap negara maju hingga negara berkembang sudah memanfaatkan jenis minuman ini untuk
kepentingan bisnis. Wine sangat populer dan banyak diminati oleh masyarakat Indonesia. Minuman
yang juga dikenal sebagai minuman beralkohol sangat diminati dari kalangan pemuda hingga dewasa/
orang tua. Beberapa daerah tertentu memanfaatkan minuman beralkohol dalam upacara adat. Salah
satunya ialah Kabupaten Rote Ndao Provinsi Nusa Tenggara Timur yang memanfaatkan minuman
beralkohol seperti sopi dalam upacara adat maupun perkumpulan acara keluarga. Minuman tersebut
biasa dikonsumsi dengan tujuan untuk memperat hubungan kekeluargaan.

Wine diproduksi dengan melibatkan serangkaian proses biokimiawi yang kompleks. Proses ini
melibatkan peran sejumlah enzim dari beberapa mikroorganisme seperti khamir yang banyak berperan
pada terbentuknya alkohol melalui proses fermentasi primer. Wine dibuat melalui fermentasi gula
yang ada di dalam buah anggur yang kemudian akan diubah menjadi alkohol [4].

Lama fermentasi merupakan waktu yang diperlukan mikroba untuk merombak substrat menjadi
suatu produk yang bernilai. Pada awal fermentasi aktivitas enzim masih sangat rendah. Aktivitas
enzim akan meningkat degan bertambahnya waktu fermentasi dan akan mengalami perhentian ketika
energi yang dibutuhkan mikroba telah habis. Hal ini mengikuti pola pertumbuhan mikroorganisme
yang mengalami beberpa fase pertumbuhan yaitu fase adaptasi, fase eksponensial, fase stasioner dan
fase kematian [5].

Selain buah anggur, wine bisa dibuat dari bahan pangan yang lain seperti pisang dan delima [6],
dan singkong [7]. Hal tersebut bisa dilakukan karena yang dibutuhkan untuk memproduksi minuman
wine adalah bahan yang memiliki kandungan gula maupun bahan yang dapat menghasilkan gula
sebagai bahan dasar fermentasi. Menurut [8], dalam skripsinya yang berjudul “Studi fermentasi nira
batang sorgum untuk produksi etanol”. Rata - rata nilai alkohol pada penelitian ini berkisar antara 0,5-
1,1%. Dimana nilai alkohol tertinggi diperoleh pada suhu 40°C, brix stok 18% dan 40% pada hari ke
20. Selain itu, biji sorgum juga merupakan salah satu bahan pangan yang mengandung pati yang bisa
dihidrolisis untuk menghasilkan glukosa sebagai bahan dasar fermentasi wine.

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh lama fermentasi terhadap kadar
alkohol dan tingkat kesukaan dari wine sorgum (Sorghum bicolor L. Moench).

METODE

Penelitian ini telah dilaksanakan pada bulan Oktober-Desember 2020 diLaboratorium Biologi
Universitas Kristen Artha Wacana Kupang. Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alkohol
meter (pirex), timbangan analitik (Osuka), blender (Cosmos), baskom plastik, ember, kompor (Hock),
panci, ceret, gelas ukurl00 ml (Duran- germ), saringan, stopwatch, sutel, sendok stainles, corong.
Botol (kaca dan plastik), cutter, selang plastik, lem lilin, alat tulis dan kamera. Bahan yang digunakan
adalah biji sorgum yang diperoleh dari Kabupaten Rote Ndao, gula kristal, ragi (fermipan), dan air
mineral, dan alkohol. Metode peneltian ini menggunakan Rancangan Acak Lengkap (RAL)
denganVariasi lama fermentasi yang digunakan adalah P1 (7 hari), P2 (14 hari), P3 (21 hari) dan
kontrol PO (5 hari) dengan 4 kali pengulangan untuk setiap perlakuan.
Langkah-langkah pembuatan Wine
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Biji sorgum ditumbuk dan dibersihkan kulitnya lalu ditimbang sebanyak 250 gram. Setelah itu
dicuci bersih dan dimasak selama 30 menit. Biji sorgum diblender dan ditambah air mineral 500 ml.
Setelah itu masukan gula 60 gram dan yeast 10 gram kedalam wadah yang berisi ekstrak sorgum dan
diaduk hingga larut. Larutan tersebut kemudian dimasukan dalam botol fermentasi yang tersedia.
Tutupan botol dilubangi dan disambung selang dari botol fermentasi menuju botol lain yang berisi air

lalu ditutup rapat dengan menggunakan lem lilin, dapat dilihat pada gambar berikut:
[~ N

(@) (b)
Gambar 1. (a) Ekstrak Sorgum, (b) Ekstrak sorgum difermentasikan

Fermentasi dilakukan dalam ruangan dengan suhu berkisar antara 25 °C-30 °C, selama 5, 7, 14
dan 21 hari. Pengujian yang dilakukan yaitu uji organoleptik dan uji alkohol pada wine sorgum.
Uji Organoleptik

Pengujian organoleptik dilakukan untuk mengetahui kualitas wine sorgum dengan
menggunakan panelis terlatih sebanyak 15 orang untuk menilai masing-masing atribut yang dimiliki
wine sorgum. Adapun atribut-atribut yang dinilai meliputi kesukaan rasa, aroma dan warna [9].
Langkah pengujian organoleptik wine sorgum ialah sampel diambil 5 ml kemudian dimasukkan
kedalam cup 50 ml. Dari sampel yang telah disiapkan diambil 1 cup kemudian diminum dan dikecap
dengan lidah. Panelis mengisi kuesioner dan memberikan penilaian pada kuesione rtersebut. Penilaian
uji organoleptik dengan skala kuesioner dengan tingkat kesukaan 1 sampai 4 [10].

Tabel 1. Skala Penilaian Tingkat Kesukaan

No Citarasa Jenis pengujian
Rasa Aroma Warna
1 Sangat tidak suka
2 Tidak suka
3 Suka
4 Sangat suka

Uji Kadar Alkohol

Pengujian kadar alkohol dilakukan pada Laboratorium Biologi Universitas Kristen Artha
Wacana Kupang. Prosedur pengujian kadar alkohol dilakukan dengan menggunakan alkohol meter.
Dengan cara alkohol meter dicelup kedalam destilat sampai batas yang tercelup pada permukaan
destilat sehingga menunjukan kadar alkohol pada sampel yang diuji.

Teknik analisis data statistik yang digunakan dalam penelitian ini adalah menggunakan bantuan
komputer program SPSS dengan uji ANOVA satu jalur. Jika ada pengaruh yang signifikan dari 0,05
maka dilanjutkan dengan uji beda nyata terkecil [10].

HASIL DAN PEMBAHASAN
Kadar Alkohol

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan di Laboratorium Biologi Universitas Kristen Artha
Wacana Kupang. Pengukuran kadar alkohol menggunakan alkohol meter untuk setiap perlakuan
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fermentasi wine sorgum maka diperoleh nilai rata-rata kadar alkohol sebagai berikut yaitu pada tabel
2.
Tabel 2. Hasil Perhitungan Rata-Rata Kadar Alkohol Wine Sorgum

Perlakuan Kadar Alkohol Rata-rata
u1 u2 U3 U4
PO 2% 2% 1% 2% 1,75
P1 3% 4% 4% 3% 3,50
P2 7% 7% 7% 6% 6,75
P3 9% 8% 9% 9% 8,75

Keterangan: PO (kontrol)= lama fermentasi 5 hari, P1= lama fermentasi 7 hari, P2= lama fermentasi 14
hari, P3= lama fermentasi 21 hari, U1= pengulangan 1, U2= pengulangan 2, U3= pengulangan 3, U4=
pengulangan 4.

Berdasarkan tabel 2 dilihat bahwa rata-rata 4 perlakuan dengan 4 pengulangan dengan variasi
waktu fermentasi yaitu 5 hari (kontrol), 7 hari, 14 hari dan 21 hari. Sehingga diperoleh rata-rata kadar
alkohol wine sorgum tertinggi pada perlakuan P3 dengan hasil 8,75. Sedangkan pada perlakuan P1, P2
dan PO memiliki nilai rata-rata yaitu P1 (3,50), P2 (6,75), dan PO (1,75). Pada tabel ini menunjukan
nilai rata-rata kadar alkohol paling rendah yaitu pada perlakuan PO dengan hasil 1,75. Pada tabel 2
menunjukan nilai rata-rata kadar alkohol wine sorgum yang berbeda-beda. Setelah dilakukan uji
normalitas dan uji homogenitas maka dapat dilakukan uji Anova karena hasil menunjukan data
tersebut berdistribusi normal dan homogen.

Tabel 3. Uji Anova Kadar Alkohol Wine Sorgum

ANOVA
Kadar Alkohol
Sum of Squares Df Mean quare F Sig.
Between Groups 119.188 3 39.729 146.692 .000
Within Groups 3.250 12 271
Total 122.438 15

Setelah dilakukan uji Anova tabel 3 menunjukan bahwa nilai sig. 0,000<0,05 yang berarti Ho
ditolak sedangkan H1 diterima menunjukan bahwa terdapat perbedaan yang signifikan pada setiap
perlakuan. Perbedaan dari perlakuan tersebut dapat dilihat secara nyata dengan uji lanjut yaitu uji beda
nyata terkecil [10]. Berdasarkan uji BNT menunjukan bahwa terdapat perbedaan yang nyata dari
setiap perlakuan. Kadar alkohol pada kontrolatau PO berbeda nyata terhadap perlakuan P1, P2 dan P3.
Perlakuan P1 memiliki beda nyata terhadap perlakuan PO, P2 dan P3. Perlakuan P2 memiliki beda
nyata terhadap perlakuan PO, P1 dan P3. Perlakuan P3 memiliki beda nyata terhadap perlakuan PO, P1
dan P2. Sehingga dapat dilihat bahwa perlakuan waktu fermentasi pada wine sorgum yang berbeda
berpengaruh terhadap variasi kadar alkohol. Berdasarkan hasil perhitungan statistik data menunjukan
rata-rata kadar alkohol paling tinggi terlihat pada perlakuan P3 yaitu 8,75 dengan lama fermentasi 21
hari. Sedangkan pada perlakuan PO atau kontrol sangat rendah yaitu 1,75 dengan lama fermentasi 5
hari. Tinggi rendahnya kadar alkohol yang diperoleh sangat dipengaruhi oleh pertumbuhan khamir
yang digunakan dalam fermentasi. Pertumbuhan khamir dapat dipengaruhi oleh beberapa faktor
diantaranya waktu fermentasi, komposisi media yang digunakan sebagai media pengembangbiakan
mikroba dan ketersediaan substrat yang cukup. Pada penelitian ini dapat dilihat bahwa ada pengaruh
waktu fermentasi terhadap perbedaan kadar alkohol yang dihasilkan. Fermentasi wine sorgum terjadi
kenaikan kadar alkohol dari hari ke 5 sampai dengan hari ke-21. Kadar alkohol optimum yang
diperoleh yaitu 8,75 pada hari yang ke 21. Adanya perbedaan kadar alkohol yang diperoleh
dipengaruhi oleh konsetrasi gula yang terdapat dalam media fermentasi. Hal ini menunjukan bahwa
khamir Saccharomyces cerevisiae memiliki enzim invertase dan zymase yang mampu mengubah gula
menjadi alkohol dan karbon dioksida. Pada perlakuan hari ke-21 khamir dapat merombak zat gula
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secara maksimal disbanding dengan perlakuan hari ke 7, hari ke 14 dan hari ke 5. Pada perlakuan hari
ke 21 kadar gula dimanfaatkan secara maksimal oleh khamir. Sedangkan pada perlakuan hari ke 5
memiliki kadar alkohol sangat rendah yaitu 1.75. Hal ini terjadi karena khamir belum maksimal dalam
merombak gula yang ada dalam media menjadi alkohol. Semakin lama fermentasi maka semakin
banyak glukosa yang dirombak oleh khamir menjadi alkohol sehingga kadar alkohol yang dihasilkan
semakin tinggi [11]. Lama fermentasi dalam penelitian ini juga menunjukan bahwa perbedaan kadar
alkohol disebabkan adanya aktivitas mikroba sesuai fase pertumbuhannya. Pada perlakuan hari ke 5
menunjukan kadar alkohol sangat rendah karena pada tahap ini sel mikroba masih menyesuaikan diri
dengan lingkungan barulah membelah diri menjadi banyak. Kemudian untuk perlakuan waktu untuk
harike 7, ke 14 dan samapai pada harike 21 terjadi peningkatan kadar alkohol karena adanya substrat
seperti gula yang mendukung pertumbuhan mikroba sehingga dengan bertambahnya waktu mikroba
tersebut bertambah banyak jumlahnya dengan demikian bertambah pula kadar alkohol yang
dihasilkan. Fase perkembangbiakan sel khamir mulai dari fase lag (penyesuaian), fase eksponensial
(logaritma) dimana etanol sebagai metabolit primer yang dihasilkan sedangkan tahap selanjutnya sel
khamir mulai memasuki fase stasioner dan fase kematian sehingga alkohol yang dihasilkan menurun
[12].

Uji Organoleptik Wine Sorgum.

Tabel 4. Rata-Rata Uji Hedonik Wine Sorgum

Parameter penilaian Rata-rata penilaian
PO P1 P2 P3
Rasa 2,33 2,85 3,08 3,41
Aroma 2,5 3,03 3,08 3,55
Warna 2,57 3,1 3,2 3,38

Keterangan: PO (kontrol: 5 hari), P1 (7 hari), P2 (14 hari), P3 (21 hari)
Uji rasa wine sorgum (Sorghum bicolor I. Moench)

Rasa merupakan salah satu aspek yang dinilai dalam organoleptik yang melibatkan indra
perasa yaitu lidah. Pengujian terhadap rasa dilakukan oleh panelis yang diberikan kesempatan untuk
mencoba merasakan wine sorgum yang telah disediakan. Panelis kemudian memberikan skor sesuai
skala yang terdapat dalam kuisioner.

Tabel 5. Uji Anova Rasa Wine Sorgum

ANOVA
Rasa
Sum of
Squares Mean quare
Between Groups  560.188 3 186.729 8.170 .003
Within Groups 274.250 12 22.854
Total 834.438 15

Berdasarkan uji Anova pada tabel 5 dengan hasil 0,003<0,05. Sehingga HO ditolak sedangkan
H1 diterima hal ini menunjukan dalam perlakuan tersebut terdapat perbedaan yang signifikan. Oleh
karena ada perbedaan maka dilakukan uji lanjut yaitu uji beda nyata terkecil untuk mengetahui
perlakuan mana yang sungguh berbeda (10). Hasil uji BNT menunjukan bahwa perlakuan kontrol atau
PO berbeda nyata terhadap perlakuan P1, P2 dan P3. Perlakuan P1 berbeda nyata terhadap perlakuan
PO dan P3 tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P2. Perlakuan P2 berbeda nyata terhadap
perlakuan PO tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P1 dan P3. Kemudian perlakuan P3
berbeda nyata terhadap perlakuan PO dan P1 tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P2. Hasil
dari data BNT pada wine sorgum terlihat bahwa kesukaan rasa wine sorgum dengan variasi lama
waktu perlakuan menunjukan adanya perlakuan yang sama dan ada pula yang berbeda nyata. Hasil
menunjukan bahwa pada perlakuan P1 tidak berbeda dengan P2 dan P2 tidak berbeda dengan P3. Hal
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ini menunjukan bahwa panelis memiliki kesukaan rasa yang sama antara P1, P2 dan P3. Pada diagram
2 rata-rata uji hedonik rasa yang paling disukai oleh panelis yaitu pada perlakuan P3. Menurut panelis
bahwa pada perlakuan P3 saat diminum memberi rasa hangat pada tenggorokan, hal ini dapat dideteksi
karena adanya kadar alkohol yang tinggi. Berbeda dengan PO yang paling tidak disukai oleh panelis
karena lebih memberikan rasa asam pada saat diminum, hal ini terjadi karena terdapat banyak glukosa
yang belum dirombak dengan tepat dan juga proses fermentasi berlangsung terdapat asam laktat.
Perebedaan rasa alkohol disebabkan variasi lama waktu fermentasi yang digunakan berbeda. Hal ini
disebabkan semakin lama proses fermentasi maka kadar alkohol yang diperoleh juga semakin tinggi.
Sehingga semakin lama fermentasi semakin banyak Saccharomyces cerevisiae yang akan memecah
gula menjadi alkohol dan karbon dioksida.

Parameter uji aroma wine sorgum (Sorgum bicolor L. Moench)

Tabel 6. Uji Anova Aroma Wine Sorgum

ANOVA
Aroma
Sum of Squares Mean quare
Between Groups 498.250 3 166.083 18.891 .000
Within Groups 105.500 12 8.792
Total 603.750 15

Berdasarkan uji Anova pada tabel 6 dengan hasil 0,000<0,05. Sehingga HO ditolak sedangkan
H1 diterima hal ini menunjukan dalam perlakuan tersebut terdapat perbedaan yang signifikan. Oleh
karena ada perbedaan maka dilakukan uji lanjut yaitu uji beda nyata terkecil untuk mengetahui
perlakuan mana yang sungguh berbeda [10]. Hasil uji BNT menunjukan bahwa perlakuan kontrol atau
PO berbeda nyata terhadap perlakuan P1, P2 dan P3. Perlakuan P1 berbeda nyata terhadap perlakuan
PO dan P3 tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P2. Perlakuan P2 berbeda nyata terhadap
perlakuan PO dan P3 tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P1. Kemudian perlakuan P3
berbeda nyata terhadap perlakuan PO, P1 dan P2. Berdasarkan hasil uji wine sorgum menunjukan
bahwa pada perlakuan P3 memiliki kesukaan aroma tertinggi. Hal ini menunjukan bahwa panelis lebih
banyak menyukai perlakuan P3 karena menurut panelis bahwa adanya aroma alkohol yang pekat saat
dihirup. Sedangkan menurut panelis untuk perlakuan PO memiliki aroma gula asam hal ini
menunjukan bahwa pada perlakuan PO dengan lama fermentasi 5 hari sehingga belum banyak gula
yang dirombak. Sedangkan kesukaan aroma pada perlakuan P1 dan P2 tidak berbeda karena menurut
panelis adanya aroma alkohol tetapi kurang tajam seperti pada perlakuan P3. Kesukaan panelis
terhadap aroma wine sorgum lebih tinggi terdapat pada perlakuan P3. Hal ini terjadi karena proses
fermentasi selama 21 hari berpengaruh terhadap aroma wine sorgum. Asam-asam volatile akan
bereaksi dengan alkohol dan membentuk ester. Senyawa ester yang terkandung dalam produk wine
sorgum adalah etil oktanoat yang menghasilkan aroma. Perlu diketahui bahwa kadar etanol yang
paling timggi terdapat pada P3 sehingga berpengaruh terhadap aroma alkohol pada wine sorgum.
Sedangkan pada perlakuan PO, P1 dan P2 kurang diminati panelis karena kadar etanol yang terdapat
dalam perlakuan tersebut sedikit sehingga aroma yang ditimbulkan kurang pekat. Selama proses
fermentasi aroma yang terbentuk akan semakin kuat. Senyawa-senyawa yang mempengaruhi aroma
pada wine yaitu ester, alkohol, asam lemak serta aldehid [13]. Oleh karena itu dengan bertambahnya
lama fermentasi dapat meningkatkan aroma dari wine sorgum.
Parameter uji warna wine sorgum (Sorgum bicolor L. Moench)

Tabel 7. Uji Anova Warna Wine Sorgum
ANOVA

Warna

Sum of Squares Mean quare
Between Groups ~ 332.188 3 110.729 12.685 .000
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Within Groups 104.750 12 8.729
Total 436.938 15

Berdasarkan uji Anova pada tabel 7 dengan hasil 0,000<0,05. Sehingga HO ditolak sedangkan
H1 diterima hal ini menunjukan dalam perlakuan tersebut terdapat perbedaan yang signifikan. Oleh
karena ada perbedaan maka dilakukan uji lanjut yaitu uji beda nyata terkecil untuk mengetahui
perlakuan mana yang sungguh berbeda [10]. Hasil uji BNT menunjukan bahwa perlakuan kontrol atau
PO berbeda nyata terhadap perlakuan P1, P2 dan P3. Perlakuan P1 berbeda nyata terhadap perlakuan
PO tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P2 dan P3. Perlakuan P2 berbeda nyata terhadap
perlakuan PO tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P1 dan P3. Kemudian perlakuan P3
berbeda nyata terhadap perlakuan PO tetapi tidak berbeda nyata terhadap perlakuan P1 dan P2. Dilihat
dari hasil uji maka pada perlakuan PO berbeda terhadap P1, P2, P3 hal ini menunjukan bahwa
kesukaan warna oleh panelis terhadap perlakuan P1, P2, P3 adalah sama. Berdasarkan uji hedonic
warna wine sorgum khususnya pada perlakuan P1, P2 dan P3 yang lebih disukai oleh panelis. Pada
perlakuan P3 sangat disukai panelis dengan warna kuning keemasan. Karena ada faktor yang
mempengaruhi seperti komponen warna biji sorgum yang mengalami pengendapan dan juga jenis gula
yang digunakan sehingga terlihat jernih kuning keemasan. Kondisi perbedaan warna ini dikarenakan
selama proses penjernihan komponen warna pada wine sorgum khususnya warna gelap kemerahan
mengalami pengendapan sehingga warna tanpak lebih cerah kuning keemasan. Pada perlakuan PO
kurang disukai panelis dengan warna kuning keruh hal ini dikarenakan tahapan penuaan wine sorgum
yang berbeda-beda. Faktor-faktor yang mempengaruhi warna wine adalah iklim wilayah produksi,
varietas buah atau biji-bijian, tingkat kematangan buah atau biji-bijian dan teknik vinifikasi atau
penuaan. Dalam penelitian ini dapat dilihat bahwa dari empat perlakuan fermentasi yaitu PO, P1, P2
dan P3 dan dilakukan uji kadar alkohol dan uji organoleptik maka diperoleh perlakuan terbaik berada
pada perlakuan P3 dengan lama fermentasi 21 hari. Menurut standar SNI maka dilihat bahwa wine
sorgum lebih mirip dengan anggur beras dengan kadar etanol tidak kurang dari 7% dan tidak lebih dari
24%.

KESIMPULAN DAN SARAN

Dari hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa lama fermentasi dengan perlakuanya itu kontrol
atau PO, P1, P2 dan P3 menunjukkan pengaruht erhadap kadar alkohol dan rasa pada wine sorgum
(Sorghum bicolor L. Moench). Semakin lama proses fermentasi maka akan semakin meningkat kadar
alkohol yang dihasilkan. Hasil analisis kadar alkohol tertinggi pada perlakuan P3 yaitu 8,75 dengan
lama waktu fermentasi 21 hari. Hasil uji hedonic menunjukan hasil rata-rata wine sorgum yang paling
disukai panelis dari parameter rasa, aroma dan warna yaitu pada perlakuan P3 yaitu rasa (3,41), aroma
(3,55) dan warna (3,38). Hal ini menunjukan bahwa pada perlakuan P3 menurut panelis dengan rasa
(suka), aroma (suka), warna (suka). Saran untuk penelitian lanjutan biji sorgum dapat digunakan untuk
pembuatan cuka.
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Abstrak

Bunga kelelawar hitam (Tacca chantrieri André) merupakan tumbuhan herba tahunan di daerah
tropis. Tacca chantrieri André memiliki kandungan metabolit sekunder, salah satunya adalah
taccalonolida yang telah diidentifikasi sebagai penstabil mikrotubulus yang memiliki khasiat
melawan tumor yang resistan terhadap obat dan agen antikanker yang baik. Ekstrak dari tumbuhan
ini dapat dimanfaatkan sebagai antibakteri, antiinflamasi dan antijamur. Penelitian ini bertujuan
untuk mengetahui profil senyawa kimia khususnya kandungan metabolit sekunder pada ekstrak
umbi bunga kelelawar hitam asal Kalimantan. Ekstrak diperoleh melalui proses maserasi simplisia
dengan pelarut metanol. Ekstrak diperoleh melalui proses maserasi dengan pelarut metanol,
kemudian difraksinasi menggunakan Kromatografi Cair Vakum dan diuji secara kualitatif dengan
Kromatografi Lapis Tipis. Hasil fraksinasi menunjukkan adanya 7 fraksi besar pada ekstrak umbi
bunga kelelawar hitam yang memiliki variasi warna yaitu kuning, hijau, kuning kecokelatan dan
cokelat tua. Analisis Kromatografi Lapis Tipis setiap fraksi menunjukkan adanya kandungan
senyawa metabolit sekunder yang bersifat semipolar dan non polar pada fraksi 60%, 40%, dan
20% n-heksan dalam etil asetat dan 100% etil asetat.

Kata kunci: bunga kelelawar hitam; kromatografi cair vakum; kromatografi lapis tipis

Abstract

[Fractionation and Thin Layer Chromatography Analysis of Black Bat Flower (Tacca
chantrieri André) Extract] Black bat flower (Tacca chantrieri André) is an annual herbaceous
plant in the tropics. Tacca chantrieri André contains secondary metabolites, one of them is
taccalonolide which has been identified as a microtubule stabilizer that has efficacy against drug-
resistant tumors and a good anticancer agents. Extracts from this plant can be used as antibacterial,
anti-inflammatory and antifungal. This study aims to determine the profile of chemical
compounds, especially the content of secondary metabolites in black bat flower tuber extract from
Kalimantan. The extract was obtained by maceration process with methanol solvent, then
fractionated using Vacuum Liquid Chromatography and tested qualitatively by Thin Layer
Chromatography. The results of the fractionation showed that there were 7 large fractions in the
black bat flower tuber extract which had colour variations that are yellow, green, brownish yellow
and dark brown. Thin Layer Chromatography Analysis of each fraction showed the presence of
semi-polar and non-polar secondary metabolites in 60%, 40%, and 20% n-hexane in ethyl acetate
and 100% ethyl acetate.

Keywords: black bat flower; vacuum liquid chromatography; thin layer chromatography

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara kepulauan terbesar di Asia Tenggara yang terletak di kawasan
tropis dengan luas wilayah sekitar 1,9 juta km? [1]. Meskipun wilayah Indonesia hanya mencakup
1,3% dari luas bumi, tingkat keanekaragaman hayati di Indonesia sangat tinggi sehingga dikategorikan
sebagai negara megadiversitas oleh Conservation International [2]. Indonesia diperkirakan memiliki
25% dari spesies tumbuhan berbunga yang ada di dunia dan menempati urutan ketujuh sebagai negara
dengan jumlah spesies mencapai 20.000 dimana 40% adalah tumbuhan endemik atau asli Indonesia

3.
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Dioscoreaceae merupakan salah satu famili tumbuhan berbunga yang memiliki berbagai spesies
yang cukup banyak di Indonesia. Dioscoreaceae terdiri atas 4 genera yaitu Dioscorea, Stenomeris,
Tacca (sebelumnya diklasifikasikan dalam Taccaceae), dan Trichopus (kadang-kadang
diklasifikasikan dalam Trichopodaceae) [4].

Tacca chantrieri André (Tacca) adalah salah satu spesies dari famili Dioscoraceae yang
merupakan tanaman herba tahunan di daerah tropis dan subtropis seperti provinsi Hunan, Guangdong,
Guangxi, dan Yunnan di Republik Rakyat Tiongkok, Vietnam, Laos, Kamboja, Thailand, Singapura
[5] serta beberapa wilayah Amerika Selatan, Afrika, Cina Selatan, Thailand, dan Indo-Malesia seperti
Sumatera, Kalimantan dan Malaysia [6]. Tanaman ini memiliki rimpang berbentuk silindris yang
umumnya dimanfaatkan sebagai obat tradisional di Cina Tenggara dan Thailand [6], yang berkhasiat
untuk mengurangi demam dan peradangan, menghilangkan rasa sakit, mengobati luka, tukak lambung
dan duodenum, serta hepatitis [5]. Dalam hasil penelitian Keardit dkk. (2010), Tacca chantrieri juga
diketahui memiliki aktivitas analgesik, antiperik, dan antiinflamasi. Sifat antiinflamasi pada tanaman
ini, dapat diaplikasikan untuk mengobati luka bakar, tukak lambung, dan sakit perut [6].

Penelitian terkait senyawa kimia pada Tacca chantrieri André telah menunjukkan keragaman
senyawa kimia yang cukup besar, seperti diarylheptanoid [7], taccalonolida [8], withanolida [9], dan
jenis lain dari konstituen steroid serta glikosida [10]. Dari berbagai senyawa tersebut, taccalonolida
telah diidentifikasi sebagai kelas baru agen penstabil mikrotubulus [11,12].

Tacca chantrieri juga diketahui memiliki kandungan metabolit sekunder berupa saponin pada
bagian rhizoma atau rimpang [13]. Saponin telah dilaporkan memiliki sifat antijamur. Besarnya
aktivitas hemolitik saponin sering dikaitkan dengan aktivitas antijamur dan antiinflamasi dari saponin
[14]. Berdasarkan hasil penelitian Sudtiyanwimon dkk. (2010) terkait uji aktivitas antiinflamasi, dan
aktivitas antimikroba, menunjukkan bahwa ekstrak murni saponin (titerpen glikosida) memiliki efek
penghambatan pada aktivitas cyclooxygenase-2 (COX-2) dan memiliki efek untuk menghambat
bakteri gram negatif dan gram positif tertentu. Selain itu, sebagian ekstrak murni menunjukkan efek
penghambatan yang kuat dan signifikan terhadap jamur patogen.

Berdasarkan uraian diatas, dapat diketahui bahwa Tacca chantrieri André memiliki peran yang
penting dalam berbagai bidang dan negara Indonesia merupakan salah satu negara yang juga menjadi
habitat asli tanaman Tacca chantrieri André. Namun penelitian mengenai senyawa kimia dan
bioaktivitas dari Tacca cantrieri André asal Indonesia belum pernah dilakukan, oleh karena itu peneliti
tertarik untuk melakukan penelitian dengan tujuan untuk mengetahui profil senyawa kimia dalam
ekstrak umbi bunga kelelawar hitam hasil fraksinasi metode kromatografi cair vakum dan kandungan
senyawa kimia berdasarkan analisis kromatografi lapis tipis.

METODE
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan adalah sampel umbi bunga kelelawar hitam, aquades, serbuk
silika gel G60, metanol, etanol, diklorometan, etil asetat, n-heksan, H.SOatisu dan kapas.
Alat

Alat-alat yang digunakan adalah blender, neraca analitik, erlenmeyer, gelas kimia, gelas ukur,
labu takar, pipet tetes, aluminium foil, evaporator, labu alas bulat, tabung reaksi, corong, mortar dan
pestle, instrumen VLC, plat KLT, pipa kapiler, mistar, pensil, dan botol vial.
Preparasi Sampel

Sampel umbi Bunga kelelawar hitam (Tacca chantrieri André) diambil dari Kabupaten
Sanggau, Kalimantan Barat. Umbi bunga kelelawar hitam dibersihkan, dipotong tipis-tipis dan
dikeringkan pada suhu kamar tanpa terkena cahaya matahari secara langsung. Serbuk umbi bunga
kelelawar hitam disiapkan untuk proses ekstraksi.
Ekstraksi umbi bunga kelelawar hitam

Metode yang digunakan adalah metode maserasi ekstraksi. Sebanyak 276, 456 gram sampel
hasil preparasi dimasukkan dalam erlenmeyer dan dimaserasi menggunakan pelarut metanol sebanyak
1,45 L selama 3 malam. Maserat yang diperoleh selanjutnya disaring menggunakan kertas saring
Whatman nomor 42. Filtrat yang diperoleh kemudian dievaporasi pada suhu 40°C.
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Fraksinasi Umbi Bunga Kelelawar Hitam

Ekstrak kental yang telah diperoleh difraksinasi dengan metode KCV [15]. Fraksinasi dilakukan
dengan memasukkan sampel yang telah diimpregnasi ke dalam kolom yang berisi silika gel.
Selanjutnya dilakukan elusi dengan eluen n-heksan: etil asetat dengan masing-masing komposisi eluen
100% n- heksan, 80%, 60%, 40%, 20% n-heksan dalam etil asetat dan 100% etil asetat. Elusi
dilanjutkan dengan eluen diklorometan: metanol dengan masing-masing komposisi eluen 100%
diklorometan, 90%, 70%, 50% diklorometan dalam metanol dan 100% metanol. Setiap filtrat yang
diperoleh dievaporasi.
Kromatografi Lapis Tipis

Analisis KLT dilakukan pada beberapa eluen yaitu eluen 100% etil asetat, n-heksan:etil asetat

(8:2), n-heksan : metanol (9:1), diklrorometan : metanol (9:1) dan 100% diklorometan. Sampel hasil
fraksinasi ditotolkan pada plat KLT menggunakan pipa kapiler pada jarak 1,5 cm dari bagian bawah
plat dan dibiarkan beberapa saat hingga mengering. Plat KLT dimasukkan ke dalam chamber dan
dibiarkan hingga proses elusi mencapai batas atas. Plat KLT diangkat dan dikeringkan. Untuk
mengetahui lokasi dari noda, disemprotkan penampak noda 20% H,SO, dalam etanol pada plat KLT
dan dilakukan pemanasan dan dhitung nilai Rf.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Ekstraksi Umbi Bunga Kelelawar Hitam

Metode ekstraksi yang digunakan dalam penelitian adalah metode maserasi dengan prinsip
ekstraksi menggunakan pelarut dengan beberapa kali pengadukan pada suhu kamar [16]. Metode
maserasi digunakan karena memiliki kelebihan dimana perendaman sampel dapat mencegah
kerusakan terhadap senyawa yang terdapat dalam sampel yang belum diketahui karakteristiknya.
Dalam proses ekstraksi digunakan pelarut metanol dimana metanol merupakan pelarut yang bersifat
universal sehingga dapat menarik sebagian besar senyawa yang bersifat polar dan non polar pada
sampel [17]. Sampel umbi bunga kelelawar hitam yang telah dihaluskan diambil sebanyak 276,456
gram dimaserasi dengan pelarut metanol sebanyak 1,45 liter. Dilakukan penyaringan untuk
memisahkan filtrat dan kemudian dievaporasi sehingga diperoleh ekstrak kental berwarna coklat tua
dengan berat 56,8213 gram.

Fraksinasi Umbi Bunga Kelelawar Hitam

Sampel hasil evaporasi difraksinasi dengan metode Kromatografi cair vakum (KCV) yang
bertujuan untuk memisahkan ekstrak menjadi fraksi-fraksi yang lebih sederhana dengan
memanfaatkan kolom sebagai fase diamnya dan aliran fase geraknya dibantu oleh vakum [18]. Prinsip
KCV didasari pada pemisahan sesuai dengan perbedaan tingkat kepolaran. Fase diam yang digunakan
yaitu silika gel. Elusi dimulai dengan pelarut yang paling non-polar hingga yang paling polar sehingga
hasil pemisahan yang diperoleh lebih sempurna, dikarenakan sampel yang mengandung senyawa non
polar akan cepat terelusi karena tidak bereaksi dengan fase diam pada kolom. Sedangkan senyawa
polar akan beinteraksi lebih lama akibat sifat polar tersebut.

Hasil fraksinasi menunjukkan bahwa fraksi 100% n-heksan dan 80% n-heksan dalam etil asetat
tidak memiliki warna dalam fraksi yang dihasilkan, hal ini dapat menunjukkan secara tidak langsung
bahwa dalam sampel, kemungkinan adanya senyawa yang bersifat non polar sangat sedikit. Fraksi
60% n-heksan dalam etil asetat ditunjukkan oleh warna kuning setelah dievaporasi, adanya warna
dalam fraksi ini, menunjukkan adanya kandungan senyawa kimia tertentu dalam sampel. Fraksi 40%
n-heksan dalam etil asetat menghasilkan warna kuning-kehijauan dan hasil evaporasi fraksi
menunjukkan warna hijau pekat dengan adanya jarum Kristal pada permukaan sampel. Pada fraksi
20% n-heksan dalam etil asetat dan 100% etil asetat menghasilkan karakteristik warna yang serupa
yaitu kuning-kecokelatan. Pada eluen diklorometan: metanol, fraksi 100% diklorometan menghasilkan
warna coklat gelap, sedangkan pada fraksi 90% diklorometan dalam metanol dan 70% diklorometan
dalam metanol menunjukkan warna kuning gelap.

136



SEMINAR NASIONAL KIMIA DAN PENDIDIKAN KIMIA |
UNIVERSITAS NUSA CENDANA
Kupang, 31 Maret 2022

Tabel 1. Data berat Umbi Tacca chantrieri André hasil fraksinasi metode
Kromatografi Cair Vakum (KCV).

Fraksi Berat total (gram)
60% n-heksan dalam etil asetat 0,3633
40% n-heksan dalam etil asetat 0,4750
20% n-heksan dalam etil asetat 0,5099
100% etil asetat 0,4395
100% diklorometan 0,1593
90% diklorometan dalam metanol 0,1806
70% diklorometan dalam metanol 0,2563

Analisis Kromatografi Lapis Tipis

Fraksi hasil evaporasi dilanjutkan untuk analisis senyawa kimia pada tahap awal menggunakan
Kromatografi Lapis Tipis. Hasil analisis menggunakan KLT menunjukkan adanya spot pada plat KLT

dengan berbagai variasi eluen.

Tabel 2. Nilai Rf dari 7 Fraksi Besar Ekstrak Metanol Umbi Bunga Kelelawar.

Sampel Keterangan Eluen Nilai Rf
A Fraksi 60% n- n-heksan : Etil Asetat (8:2) 0.9384
heksan dalam 100% Etil Asetat 0.9384
etil asetat 100% Diklorometan 0.9230
DCM : metanol (9:1) 0.9230
B Fraksi 40% n- n-heksan : Etil Asetat (8:2) spot 1: 0.6307
heksan dalam spot 2: 0.9384
etil asetat 100% Etil Asetat spot 1: 0.8846; spot 2: 0.9461
100% Diklorometan spot 1: 0.3692; spot 2: 0.9076;
spot 3: 0.9538
DCM : metanol (9:1) spot 1: 0.8615; spot 2: 0.9230
C Fraksi 20% n- n-heksan : Etil Asetat (8:2) spot 1: 0.5615; spot 2: 0.6307;
heksan dalam spot 3: 0.9384
etil asetat 100% Etil Asetat spot 1: 0.7384; spot 2: 0.8846
100% Diklorometan spot 1: 0.3846; spot 2: 0.9076;
spot 3: 0.9538
DCM : metanol (9:1) spot 1: 0.7538; spot 2: 0.8615;
spot 3: 0.9230
D Fraksi 100% n-heksan : Etil Asetat (8:2) spot 1: 0.6307; spot 2: 0.9384
Etil asetat
100% Etil Asetat spot 1: 0.7384; spot 2: 0.8692
100% Diklorometan spot 1: 0.4076; spot 2: 0.9076;
spot 3: 0.9538
DCM : metanol (9:1) spot 1: 0.7692; spot 2: 0.8615;
spot 3: 0.9230
E Fraksi 100% n-heksan : Etil Asetat (8:2) -
DCM 100% Etil Asetat -
100% Diklorometan -
DCM : metanol (9:1) spot 1: 0.8230; spot 2: 0.9230
F Fraksi 90% n-heksan : Etil Asetat (8:2) -
DCM dalam 100% Etil Asetat -
metanol 100% Diklorometan -
DCM : metanol (9:1) -
G Fraksi 70% n-heksan : Etil Asetat (8:2) -
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DCM dalam 100% Etil Asetat -
metanol 100% Diklorometan -
DCM : metanol (9:1) spot 1: 0.6769; spot 2: 0.7384;
spot 3: 0.8; spot 4: 0.8846; spot 5:
0.9230

Penentuan kepolaran suatu sneyawa berdasarkan hasil analisis KLT dapat dilihat dari jarak elusi
senyawa oleh eluen yang digunakan. Semakin jauh suatu sampel terelusi maka semakin nonpolar sifat
dari fraksi tersebut, hal ini juga ditunjukkan dengan besarnya nilai Rf. Tingkat kepolaran ini tentunya
didasari pada prinsip dasar pemisahan menggunakan KLT dimana hanya senyawa dengan sifat polar
dapat tertahan pada fasa diam (plat KLT), sedangkan senyawa non polar dan semipolar akan terelusi
jauh oleh fasa gerak (eluen) meninggalkan fasa diam [19].

Berdasarkan data pada Tabel 2 dapat dilihat pada sampel A yaitu fraksi 60% n-heksan dalam
etil asetat memiliki noda dengan nilai Rf yang hampir sama pada keempat eluen yang digunakan. Hal
ini menunjukkan bahwa sampel A memiliki kandungan senyawa kimia yang bersifat semipolar
dan/atau non polar yang ditunjukkan dengan nilai Rf yang besar pada noda yang dihasilkan. Pada
sampel B, C dan D menujukkan pola pemisahan yang hampir sama, ditunjukkan dengan munculnya
noda pada nilai Rf yang saling mendekati pada setiap eluen yang digunakan. Berdasarkan hasil
analisis KLT tersebut dapat dilihat bahwa sampel A, B, C dan D memiliki kandungan senyawa kimia
dengan karakteristik yang hampir sama dan bersifat semipolar. Sedangkan pada sampel E, F dan G
analisis menggunakan variasi eluen n-heksan : etil asetat tidak menunjukkan adanya noda pada plat
KLT, hal ini bisa disebabkan oleh pengaruh eluen dan sifat fraksi dimana sampel E, F, dan G
cenderung bersifat polar sehingga kemungkinan senyawa yang dibawa bersifat semipolar hingga polar
sedangkan eluen yang digunakan bersifat sangat semipolar sehingga pemisahan yang dilakukan
kurang efisien. Pada penggunaan eluen diklorometan : methanol (9:1), terdapat noda yang terdeteksi
pada sampel E dan G dengan nilai Rf yang hampir sama, hal ini menunjukkan kemungkinan adanya
senyawa dengan karakteristik yang hampir sama.

KESIMPULAN DAN SARAN

Fraksinasi ekstrak umbi bunga kelelawar hitam (Tacca chantrieri André) menghasilkan 7 fraksi
besar dengan variasi warna yaitu kuning, hijau, kuning kecokelatan dan cokelat tua. Hasil analisis
kromatografi lapis tipis menunjukkan adanya kandungan senyawa metabolit sekunder yang bersifat
semipolar dan non polar pada fraksi 60%, 40%, dan 20% n-heksan dalam etil asetat dan 100% etil
asetat. Penelitin yang dilakukan merupakan analisis tahap awal, sehingga disarankan bagi peneliti
yang ingin melanjutkan riset dengan topik yang sama, dapat melakukan uji fitokimia terkait
kandungan metabolit sekunder dalam sampel sehingga dapat dilanjutkan pada analisis senyawa kimia
dalam ekstrak umbi bunga kelelawar hitam.
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Abstrak
Air merupakan sumber daya utama karena sifatnya yang terbarukan dan dinamis, artinya sumber
utama air adalah air hujan yang akan datang pada musimnya sesuai dengan waktunya. Oleh karena
itu, air harus bebas dari pencemaran dan memenuhi tingkat kualitas tertentu sesuai dengan
kebutuhan kadar di dalam tubuh manusia. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kualitas mata
air Naifalo di Desa Nunsaen Kecamatan Fatuleu Tengah Kabupaten Kupang berdasarkan
parameter suhu, pH, mikrobiologi. Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah deskriptif
kuantitatif dengan objek penelitian adalah satu sumber mata air dan tiga titik sampel yang diambil
pada mata air Naifalo Desa Nunsaen. Tahap pengambilan sampel pada mata air dilakukan di tiga
titik, masing-masing titik sampel air diambil sebanyak 500 ml menggunakan botol steril di mata
air Naifalo. Hasil penelitian menunjukkan pada ketiga titik sampel air. Sampel 1 (mata air) sampel
2 (aliran) sampel 3 (mengairi). Suhu pada mata air (sampel 1) 26°C, (sampel 2) 26°C, (sampel 3)
26°C. pH pada mata air (sampel 1) 7,48, (sampel 2) 7,48, (sampel 3) 7,48. Jumlah bakteri
Coliform pada sampel 1 (9), sampel 2 (17), sampel 3 (33). Jumlah bakteri Escherichia coli pada
sampel 1 (9), sampel (17), sampel 3 (33).Maka ketiga sampel air berada pada ambang batas
maksimum baku mutu sesuai dengan Peraturan Menteri Kesehatan Republik Indonesia Nomor
416/MENKES/I1X/1990 tentang syarat-syarat dan pengawasan kualitas air.
Kata kunci: Kualitas mata air, parameter fisika, kimia dan mikrobiologi

Abstract

[WATER QUALITY TEST OF NAIFALO WATER IN NUNSAEN VILLAGE CENTRAL
FATULEU DISTRICT KUPANG DISTRICT] Water is the main resource because it is
renewable and dynamic, meaning that the main source of water is rainwater which will come in
season according to the time. Therefore, water must be free from pollution and meet a certain level
of quality in accordance with the needs of levels in the human body. This study aims to determine
the quality of Naifalo springs in Nunsaen Village, Fatuleu Tengah District, Kupang Regency based
on temperature, pH, microbiological parameters. The method used in this research is descriptive
quantitative with the object of research is one spring and three sample points taken at the Naifalo
spring in Nunsaen Village. The sampling stage at the springs was carried out at three points, each
point a 500 ml water sample was taken using a sterile bottle at the Naifalo spring. The results
showed at the three points of the water sample. Sample 1 (spring) sample 2 (flow) sample 3
(irrigate). The temperature in the springs (sample 1) is 26°C, (sample 2) is 26°C, (sample 3) is
26°C. The pH of the spring water (sample 1) was 7.48, (sample 2) was 7.48, (sample 3) was 7.48.
The number of Coliform bacteria in sample 1 (9), sample 2 (17), sample 3 (33). The number of
Escherichia coli bacteria in sample 1 (9), sample (17), sample 3 (33). So the three water samples
were at the maximum threshold of quality standards in accordance with the Regulation of the
Minister of Health of the Republic of Indonesia Number 416/MENKES/IX/1990 concerning the
requirements and supervision of water quality.

Keywords: Quality of springs, temperature parameters, pH and microbiology.

PENDAHULUAN

Air merupakan sumber daya utama karena sifatnya yang terbarukan dan dinamis, artinya
sumber utama air adalah air hujan yang akan datang pada musimnya sesuai dengan waktunya. Mata air
adalah air yang keluar dari permukaan tanah dengan sendirinya dan terlindung dari bekas pakai, bekas
mandi, mencuci dan lainnya [1].

Namun demikian, manusia memerlukan 2,5 mLair untuk minum dan makan. Air yang relatif
bersih sangat didambakan oleh manusia, baik untuk keperluan sehari-hari, untuk industri, untuk
kebersihan sanitasi kota, maupun untuk keperluan dan lain sebagainya [2]. Air bersih juga harus
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memenuhi standar syarat kesehatan berupa faktor fisik, kimia, biologi serta bebas dari pencemaran.
Oleh karena itu air bersih harus diperhatikan kualitas dan kuantitasnya. Kualitas air dinyatakan sesuai
dengan tingkat penggunaan air yaitu tidak berwarna, tidak berbau dan tidak berasa. Menurut [3]
persyaratan fisik air antara lain: tidak berwarna, temperatur normal, rasanya tawar, tidak berbau,
jernih atau tidak keruh serta tidak mengandung zat padatan.

Menurut peraturan Menteri Kesehatan Republik Indonesia No. 173/Men.Kes/Per/VI1/1977, jika
standar mutu air sudah diatas standar atau sesuai dengan standar yang ditetapkan, seperti air tersebut
bebas dari kuman dan bahan-bahan kimia didalamnya, maka air tersebut sudah diatas standar baku
mutu air bersih. Kebanyakan air yang bersumber dari mata air kualitasnya baik sehingga umumnya
digunakan sebagai sumber air minum oleh masyarakat sekitarnya. Sebagai sumber air minum
masyarakat, maka harus memenuhi beberapa aspek yang meliputi kuantitas, kualitas dan kontinuitas

[4].

Kabupaten Kupang adalah salah satu Kabupaten di Provinsi Nusa Tenggara Timur yang mana
Ibu kota Kabupaten ini terletak di Oelamasi. Kabupaten Kupang terdiri dari 24 Kecamatan yaitu salah
satunya adalah Kecamatan Fatuleu Tengah yang ada di Kabupaten Kupang.

Kabupaten Kupang merupakan Kabupaten yang memiliki topografi beriklim tropis dan kering
dan juga cenderung dipengaruhi oleh angin dan dikategorikan sebagai daerah semi arid karena curah
hujan yang relatif rendah keadaan vegetasi yang didominasi savana. Kabupaten Kupang juga terdiri
dari daerah pegunungan, perbukitan dan dataran dengan ketinggian dari atas permukan laut.

Kecamatan Fatuleu Tengah lebih tepatnya di Desa Nunsaen, terdapat sumber air berupa mata air
yang dikenal dengan nama mata air Naifalo. Mata air ini digunakan masyarakat setempat untuk
melanjutkan kelangsungan hidup, dari mulai pemenuhan kebutuhan sehari-hari seperti memasak,
minum, mandi, mencuci, sampai untuk mengairi ke tanaman pertanian dan peternakan. Oleh karena
itu, pengolahan sumber daya air sebaiknya dilakukan secara terpadu baik dalam pemanfaatan maupun
pengelolaan kualitas dan kuantitas air yang sangat perlu dilakukan untuk menjamin ketersediaan air
bersih dan menjamin kualitas air yang akan dikonsumsi oleh masyarakat.

Berdasarkan observasi dan wawancara pada 5 kepala keluarga pemakai sumber air minum pada
mata air Naifalo di dusun Il Desa Nunsaen Kecamatan Fatuleu Tengah, mata air ini digunakan oleh
masyarakat sekitar untuk keperluan air minum, mandi dan mencuci. Akan tetapi sumber mata air ini
bersifat alami yaitu berada dalam tanah dan disalurkan dengan pipa untuk mengeluarkan air dari mata
air tersebut. Adanya perlindungan terhadap mata air ini dengan cara tradisional yaitu bagian mata air
di buat satu bak penampungan kecil lalu disalurkan dengan pipa untuk keperluan masyarakat.Namun
masyarakat belum mengetahui apakah sumber mata air tersebut dapat dikonsumsi atau tidak, karena
belum ada penelitian yang menguji sumber mata air di desa Nunsaen ini. Mengenai hasil wawancara
masyarakat di sekitar mata air Naifalo sebagian besar menggunakan mata air ini sebagai sumber air
minum tanpa dimasak terlebih dahulu. Begitu juga masyarakat di desa Nunsaen menyatakan bahwa air
yang dikonsumsi secara langsung rasanya tawar.

Dari rumusan masalah di atas maka tujuan penelitian ini adalah untuk Mengkaji Kualitas Air
Pada Mata Air Naifalo Di Desa Nunsaen Kecamatan Fatuleu Tengah Kabupaten Kupang berdasarkan
parameter suhu, pH, mikrobiologi.

METODE

Pengambilan sampel dilakukan di mata air Naifalo Desa Nunsaen Kecamatan Fatuleu Tengah
Kabupaten Kupang dan dianalisis di Laboratorium Pendidikan Biologi Universitas Kristen Artha
Wacana Kupang pada bulan Desember 2020. Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai
berikut: Botol Sampel, Termometer, pH meter, Inkubator, Tabung durham, Cawan Petri, Autoclave,
Tabung Reaksi, Jarum Ose, Rak tabung reaksi, Pipet Ukur, Spidol, Objek Gelas, Corong,Erlenmeyer,
Kapas, Korek Api, Lampu Bunsen, Jam. Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai
berikut: Sampel air dari sumber air, Medium LB (Laktosa Broth), medium BGLB (Briliant Green
Lactose Bile Broth), EMBA(Eosin Methylen Blue Ager), Aquades, Alkohol 96%. Metode yang
digunakan dalam penelitian ini adalah metode deskriptif kuantitatif.

Pengambilan sampel pada mata air dilakukan di tiga titik, masing-masing titik sampel air
diambil sebanyak 500 ml menggunakan botol steril di mata air Naifalo. Dengan cara, air dimasukan
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kedalam botol yang telah disterilkan kemudian dimasukan kedalam Cold Box agar sampel tidak
kontaminasi dan sampel di bawa ke leboratorium untuk pengujian selanjutnya, yaitu pengukuran suhu,
pH, Mikrobiologi, dan bakteri coliform.

Pengujian ifat mikrobiologi [5]

a. Pembuatan media Lactose Broth (LB)

Media LB ditimbang sebanyak 13 gram, dimasukan kedalam erlenmeyer 1000 ml, kemudian
dilarutkan dalam 1 liter akuades steril, dipanaskan sampai mendidih, kemudian media LB yang dibuat
dimasukkan ke dalam tabung reaksi sebanyak 10 ml yang berisi tabung durham dalam posisi terbalik,
mulut tabung ditutup dengan kapas dan media disterilkan dalam autoclave selama 15 menit dengan
suhu 121°C.

b. Pembuatan media Brilliant Green Lactose Broth (BGLBB)

Media BGLBB ditimbang sebanyak 6,5 gram dimasukan kedalam erlenmeyer 500 ml,
kemudian dilarutkan dalam 500 ml akuades, dipanaskan sampai mendidih dan diaduk sampai
homogen. Media dimasukkan dalam tabung reaksi yang berisi tabung durham dengan posisi terbalik
sebanyak 10 ml, kemudian mulut tabung ditutup dengan kapas. Media disterilkan dalam autoclave
dengan suhu 121°C selama 15 menit.

c. Pembuatan media Eosin Methylen Blue Aget (EMBA)

Media EMBA ditimbang sebanyak 18,5 gram dimasukkan kedalam erlenmeyer 500 ml,
kemudian dilarutkan kedalam 500 ml akuades, dipanaskan sampai mendidih dan diaduk sampai
homogen. Kemudian disterilkan dalam autoclave dengan suhu 121°C selama 15 menit. Media
dimasukkan dalam cawan patri steril sebanyak 20 ml, ditunggu sampai beku.

Pengujian Sampel Air

Untuk mengetahui bakteri coliform fekal (E. coli) dari mata air Naifalo dilakukan dengan
tahapan pemerikasaan tabel MPN sebagai berikut:
Uji Pendugaan (Presumtive Test)

Pengujian pendugaan menggunakan mediun LB dalam tabung reaksi sebanyak 45 buah, setiap
tabung diisi 10 ml LB dan pada setiap tabung telah dimasukkan tabung durham dengan posisi terbalik.
Tabung reaksi yang berjumlah 15 buah dibagi kedalam tiga kelompok. 5 seri pertama diisi 10 ml
sampel air 5 tabung kelompok kedua diisi 1,0 ml sampel air dan 5 tabung kelompok ketiga
dimasukkan 0,1 ml sampel air. Setelah itudiinkubasi pada suhu 37°C selama 48 jam dan diamati
setelah 24 jam pertama dan 24 jam kedua. Apabila terbentuk gas pada tabung setelah 24 jam, uji
pendugaan dinyatakan positif. Apabila tidak terbentuk gas maka inkubasi dilanjutkan sampai 24 jam
kedua juga tidak terbentuk gas maka uji pendugaan dinyatakan negatif.

Uji Konfirmasi (Konvirmative Test)

Pada pengujian ini menggunakan medium BGLBB. Dari tabung LB yang positif diambil 1 ose
kemudian diinokulasi pada tabung reaksi yang berisi 10 ml BGLBB yang telah dilengkapi tabung
durham sesuai dengan serinya masing-masing. Setelah itu diinokulasi selama pada suhu 37°C selama
48 jam. Hasil positif pada uji ini ditandai terbentuknya gas pada tabung durham. Hasil positif pada
tahapan uji ini dirujuk ke tabel MPN seri 5 tabung.

Uji Lengkap (Complete Test)

Pada pengujian lengkap menggunakan medium EMBA. Setiap tabung yang positif pada
pengujian lengkap diambil 1 ose dan ditanamkan pada medium EMBA secara aseptik. Kemudian
diinkubasi selama 24 jam pada suhu 37°C. Lalu diamati koloni yang tumbuh.

Data yang di peroleh di analisis secara deskriptif kuantitatif dengan membandingkan data hasil
pengukuran dari masing-masing parameter dengan tabel MPN dalam bentuk tabel.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian mengenai gambaran uji kualitas air yang dilakukan di sumber mata air Naifalo, pada
ketiga titik sampel yang telah dilakukan uji parameter suhu, pH dan mikrobiologi.
Pengukuran Suhu

Hasil penelitian menunjukkan bahwa pada ketiga titik sampel air di sumber mata air Naifalo
suhunya sama tidak ada perbedaan antara sampel 1,2 dan 3 dapat dilihat pada Tabel 1.
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Tabel 1 Hasil uji pengukuran suhu

Nama Sampel Suhu Kesesuaian Baku Mutu
Sampel 1 Mata Air 26°C Sesuai
Sampel 2 Aliran 26°C Sesuai
Sampel 3 Mengairi 26°C Sesuai

Berdasarkan hasil uji pengukuran suhu pada Tabel diatas menunjukkan bahwa pada ketiga
titik sampel air memiliki suhu air 26°C. Hal ini menunjukkan bahwa suhu air pada ketiga sampel
tersebut berada pada interval standar baku mutu air atau tidak memiliki pengaruh terhadap kualitas air
sehingga layak untuk dikonsumsi oleh masyarakat. Pendapat tersebut didukung oleh Renngiwur dkk
(2016) dalam penelitiannya mengatakan bahwa air pada kisaran suhu 26°C sampai 28°C masih berada
pada standar baku mutu yang ditetapkan. Sehingga hasil yang diperoleh memenuhi standar Permenkes
No 492/MENKES/PER/IV/2010 tentang persyaratan kualitas air minum sehingga layak untuk
dikonsumsi oleh masyarakat. Dalam hal ini dapat dikatakan bahwa suhu merupakan salah satu faktor
yang sangat penting dalam mengatur proses kehidupan dan penyebaran organisme. Suhu dapat
dipengaruhi oleh berbagai faktor seperti intensitas cahaya matahari, pertukaran panas antara air dengan
udara sekelilingnya dan ketinggian geografis. Peningkatan suhu yang terjadi di dalam air juga dapat
menyebabkan kelarutan oksigen menurun dan mempengaruhi secara langsung toksisitas terhadap
mikroorganisme di dalam air sehingga dapat mempengaruhi kesehatan manusia jika air tersebut
dikonsumsi karena mengandung racun. Dari hasil penelitian pengukuran suhu yang telah dilaksanakan
di mata air Naifalo pada ketiga titik sampel air suhunya sama. Hasil ini membuktikan bahwa lokasi
pengambilan sampel tidak memberikan perbedaan pada suhu karena berada pada satu tempat yang
sama.

Peningkatan suhu diketahui bisa mempercepat reaksi kimia dalam jaringan tubuh, seperti proses
metabolisme yang akan cenderung naik hingga puncak seiring dengan kenaikan suhu, suhu yang baik
untuk pertumbuhan mikroorganisme dalam air di kawasan tropis berkisar antara 28-38°C [6].
Peningkatan suhu air dapat mengurangi oksigen yang terlarut dalam air karena meningkatnya
konsumsi oksigen oleh organisme akuatik sekitar 2-3 kali lipat, peningkatan suhu mengakibatkan
terjadinya peningkatan dekomposisi bahan organik oleh mikroba [7].

Pengukuran pH

Hasil penelitian menunjukkan bahwa dari ketiga titik sampel air untuk pengukuran pH pada

sumber mata air Naifalo Desa Nunsaen, hasil dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil uji pengukuran pH

Nama Sampel pH Kesesuaian Baku Mutu
Sampel 1 Mata Air 7,48 Sesuai
Sampel 2 Aliran 7,48 Sesuai
Sampel 3 Mengairi 7,48 Sesuai

Berdasarkan Tabel 2 menunjukkan bahwa hasilpengukuran pH atau derajat keasaman
digunakan untuk menyatakan tingkat keasaman atau basa yang dimiliki oleh suatu zat, larutan atau
benda dengan menggunakan pH meter.Sesuai dengan Peraturan Menteri Kesehatan Republik
Indonesia Nomor 416/MENKES/PER/1X/1990 tentang Syarat-syarat dan Pengawasan Kualitas Air,
batas minimum dan maksimum pH yang diperbolehkan untuk air bersih adalah 6,5-9,0. Hal ini
menunjukkan bahwa nilai pH yang didapat pada umumnya tidak melebihi baku mutu yang ditentukan.
Dengan demikian dapat dikatakan bahwa sampel air Naifalo masih dalam kategori aman dan layak
digunakan sebagai air bersih. Berdasarkan hasil analisis pH di lapangan yang tertera pada Tabel 4.2
terlihat hasil pengukuran langsung di lapangan menujukkan bahwa nilai pH yang didapatkan berkisar
antara 7,48. Dalam penelitian ini untuk tingkat pengukuran pH didapatkan data pada sumber mata air
Naifalo Desa Nunsaen pada sampel 1 pH 7,48, sampel 2 pH 7,48 dan sampel 3 pH 7,48. Dapat dilihat
tingkat keasaman dan basa pada penelitian ini, mata air Naifalo mempunyai pH normal yaitu pada
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sampel 1, sampel 2 dan sampel 3. Dari hasil penelitian diatas 3 sampel memenuhi syarat SNI 01-3554-
2006 untuk air bersih karena pHnya berada dalam kisaran normal.

Pada ketiga sampel dalam penelitian ini tidak memberikan pengaruh pada kondisi keasaman
air. Aktivitas warga pada lokasi penelitian seperti mencuci dan mandi pada lokasi mata air secara
langsung dapat memberikan pengaruh terhadap mata air tersebut namun didugamasyarakatselalu
menjaga mata air dengan tidak membuang larutan sabun (deterjen, shampo dan bahan pembersih
lainnya) ke dalam air sehingga mata air tidak tercemar oleh limbah organikdan tidak memberikan
dampak terhadap kondisi keasaman air.

Air merupakan pelarut yang baik dan sebaiknya netral, tidak asam dan tidak pula basa untuk
pencegahan terjadinya pelarutan logam berat dan korosi. Secara umum air tanah pHnya berkisar 6-8,5.
Sedangkan air yang tercemar oleh limbah tambang, industri dan pengaruh lingkungan alamnya dapat
menyebabkan air bertambah asam dengan pH lebih dari 5 [8]. Hal ini dapat terjadi karena adanya
konsentrasi ion hidrogen yang tinggi antara lain berasal dari oksidasi mineral sulfida, gas vulkanik
yang mengandung hidrogen sulfida, gas karbondioksida dan amoniak [9].

Parameter Mikrobiologi (Uji Coliform dan Escherichia coli)
Hasil penelitian pada ketiga titik sampel air setelah dilakukaan pengujiancoliform dan Escherichia
colidapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3 Hasil pengamatan tabung positif pada uji penduga menggunakan media Lactose Broth (LB)

Nama Sampel LB (Lactose LB (Lactose LB (Lactose  Kombinasi
Broth) Broth) Broth) Tabung
5x10 ml 5x1 ml 5x0,1 mi Positif
Sampel 1Mata Air 4-3-1
Sampel 2 Aliran 4-4-0
Sampel 3 Mengairi 5-5-3
Keterangan

— =Tidak tumbuh
+ =Tumbuh membentuk gas dan media menjadi keruh

Berdasarkan Tabel 3 menunjukkan bahwa jumlah tabung yang positif pada uji penduga yang
terdapat pada sampel 1 sebanyak 8 tabung, sampel 2 terdapat 8 tabung dan sampel 3 terdapat 13
tabung sehingga jumlah keseluruhan tabung positif pada sampel 1,2 dan 3 sebanyak 29 tabung positif.
Sampel yang positif dilanjutkan pada pengujiankonfirmasi.

Tabel 4 Hasil pengamatan tabung positif pada uji Konfirmasi menggunakan
media Briliant Green Lactose Bile Broth (BGLBB)

Nama Sampel BGLBB BGLBB BGLBB Kombinasi
5x10 ml 5x1 ml 5x0,1 mi Tabung
Posituf
Sampel 1 Mata Air 2-2-0
Sampel 2 Aliran 3-2-1
Sampel 3 Mengairi 4-3-1
Keterangan:

— = Tidak tumbuh
+ =Tumbuh membentuk gas dan media menjadi keruh

Berdasarkan Tabel 4 menunjukkan bahwa jumlah tabung yang positif pada uji konfirmasi yang
terdapat pada sampel 1 sebanyak 4 tabung, sampel 2 terdapat 6 tabung dan sampel 3 terdapat 8 tabung
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sehingga jumlah tabung yang postif pada sampel 1,2 dan 3 sebanyak 18 tabung positif. Produksi gas
pada tabung reaksi menunjukkan adanya pertumbuhan koloni bakteri Coliform pada medium yang
digunakan, sehingga hasil positif pada uji konfirmasi dapat dimasukan kedalam tabel MPN seri 5
untuk mendapatkan total Coliform yang terkandung dalam 100 ml sampel air seperti yang terlihat pada
Tabel 5 di bawabh ini.

Tabel 5 Hasil uji batas cemaran MPN Coliform dan Escherichia coli pada sumber mata air Naifalo
dari Uji Komfirmasi.

Nama Uji Konfirmasi (Confirmative Test)
Sampel Kombinasi Hasil MPN Kombinasi Hasil MPN
tabung positif ~ coliform/100 tabung E.coli/100
Coliform/100 ml BGLBB positif ml BGLBB
ml BGLBB 37°C E.coli/100 ml  37°C
37°C BGLBB
37°C
Sampel 1 Mata Air 2-2-0 9 2-2-0 9
Sampel 2 Aliran 3-2-1 17 3-2-1 17
Sampel 3 Mengairi 4-3-1 33 4-3-1 33

Berdasarkan Tabel 5 menunjukkan bahwa dari hasil pengujian bakteri Coliform pada mata air
Naifalo, terdapat bakteri Coliform begitupun dengan bakteri Escherichia coli, pada mata air Niafalo
terdapat 3 sampel yaitu sampel 1,2 dan 3 yang menunjukkan bahwa dari ketiga titik sampel yang
terdapat tabung positif dari MPN Coliform dan Escherichia coli/100 ml maka pada sampel 1 terdapat
9sel bakteri Coliform/100 ml dan 9 sel bakteri Escherichia coli/100 ml, pada sampel 2 terdapat 17 sel
bakteri Coliform/100 ml dan 17 sel bakteri Escherichia coli/100 ml dan sampel 3 terdapat 33 sel
bakteri Coliform/100 ml dan 33 sel bakteri Escherichia coli/100 ml. Dari hasil penelitian untuk
Coliform yaitu sampell,2 dan 3. Untuk penelitan, sampel yang mengandung bakteri Escherichia coli
yaitu sampel 1,2 dan 3.

Dari hasil penelitian uji kualitas air yang terdapat pada tabel MPN Escherichia coli maka
sampel 1, 2 dan 3 memenuhi syarat SNI untuk air bersih. Hal ini menandakan bahwa bakteri Coliform
dan Escherichia coli pada sampel 1, 2 dan 3 tersebut berada pada interval standar baku mutu air atau
tidak memiliki pengaruh terhadap kualitas air sehingga layak di konsumsi oleh masyarakat. Pendapat
tersebut didukung oleh Kemenkes RI No. 492/Menkes/Per/1\VV/2010 untuk parameter total Coliform
kadar maksimum yang di perkenakan ialah 0/100 ml sampel. Semua sampel memiliki indeks MPN
lebih dari 20/100 ml sesuai dengan Keputusan Direktur Jenderal Pengawasan Obat dan Makanan
Nomor: 03726/B/SK/VI1/89 tentang batas maksimum cemaran mikroba dalam makanan dinyatakan
bahwa batas maksimum MPN Coliform dalam minuman ringan dan sari buah adalah 20 koloni/100 ml
sampel.

Menurut [10] jarak air bersih dengan sumber pencemaran air misalnya lahan pertanian,
peternakan, perkebunan dan industri dapat mempengaruhi kuliatas fisik dan kualitas mikrobiologi air.
Kemampuan penyebaran bakteri didalam tanah dapat mencapai jarak sejauh 11 meter dan dapat
mencapai kedalaman 2 meter kemudian membentuk kerucut sejauh 6 meter dari titik maksimum.

Menurut [11] yang menyatakan bahwa sumber pencemaran air terbagi menjadi 2 yaitu point
source dan non point source, pointsource adalah pencemaran yang dapat diketahui secara pasti
sumbernya, misalnya limbah industri. Sedangkan non point source adalah pencemaran yang tidak
diketahui secara pasti sumbernya, yaitu pencemar yang masuk ke perairan bersama air hujan dan
limpasan permukaan.
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Gambar 1. Hasil uji penduga pada medium LB. (a) media LB sebelum diinkubasi
(b) media LB setelah di inkubasi.

Berdasarkan gambar 1 menunjukkan bahwa dari hasil pengujian penduga larutan yang
digunakan dalam uji ini adalah media LB (Lactose Broth) merupakan suatu medium pertumbuhan
yang digunakan dalam menganalisis bakteri Coliform dan Escherichia coli. Hasil yang diperoleh dari
pengujian ini menunjukkan bahwa sampel yang positif membentuk gelembung gas yang diduga telah
terjadi kontaminasi oleh Coliform. Fermentasi gula dengan adanya energi dihasilkan oleh bakteri akan
menghasilkan asam piruvat dan asam asesat, kemudian gelembung gas CO,yang berada dalam media.

Tabung reaksi yang tertutup rapat, menyebabkan gas karbon akan mendorong ruang pada
tabung durham. Jika dalam waktu lebih dari 24 jam maka akan semakin banyak ruang gas yang akan
terbentuk pada tabung durham pada reaksi yang positif. Reaksi negatif tidak menunjukkan adanya

keberadaan bakteri ditandainya dengan titik terbentuknya gelembung gas pada tabung durham.
Terbentuk gelembung gas dan perubahan warna menunjukkan terjadinya fermentasi laktosa yang ada
dalam media laktosa cair oleh bakteri yang ada pada sampel air sehingga menghasilkan asam dan gas.

Menurut [12] produksi gas pada tabung reaksi menunjukkan adanya pertumbuhan koloni bakteri
Coliform pada medium yang digunakan sehingga dapat dimasukkan ke dalam tabel perkiraan untuk
mendapatkan total bakteri Coliform yang terkandung dalam 100 ml sampel air. Hasil dari jumlah
tabung yang positif dibandingkan dengan tabel MPN (Most Probable Number). Hasil perhitungan
jumlah Coliform menggunakan tabel MPN (Most Probable Number) dapat menentukan kualitas suatu
produk.

(a)
Gambar 2 Pembentukan asam perubahan warna dan gelembung gas pada media BGLBB dari uji
penegasan. (a) Media BGLBB sebelum diinkubasi, (b) Media BGLBB setelah diinkubasi.

Hasil pengujian konfirmasi (Confirmative Test) pada gambar 4.2 menunjukkan bahwa dari hasil
pengujian konfirmasi, kombinasi tabung positif yang didapat pada uji penduga (Presumtive Test)
dengan menginokulasi 1 mata ose dari masing-masing tabung positif kedalam media Briliant Green
Lactose Bile Broth (BGLBB). Setelah inkubasi selama 24 jam terlihat perubahan warna pada media
dan terbentuk gelembung gas dilihat pada (Gambar 2)

Terbentuknya gas pada tabung durham, serta perubahan warna menjadi keruh dikarenakan
didalam media Briliant Green Lactose Bile Broth (BGLBB) diduga telah ditumbuhi oleh bakteri
peragi laktosa yaitu Coliform yang diinkubasi pada suhu 37°C dan Escherichia coli yang diinkubasi
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pada suhu 45°C. Menurut Cappucino dari Sherman (1983), produk akhir dari organisme yang
memfermentasikan laktosa adalah gas CO, dan Hz. Munculnya gas memungkinkan adanya perubahan
warna menjadi keruh disertai naiknya gas kepermukaan. Media Briliant Green Lactose Bile Broth
(BGLBB) mengandung komposisi pepton dan lactosa.

(a) (b)
Gambar 3 (a) Media Eosin Methylene Blue Agaryang tidak ditumbuh bakteri setelah inkubasi (b)
Koloni bakteri Coliformyang tumbuh pada media Eosin Methylene Blue Agarsetelah inkubasi.

Berdasarkan hasil pengujian lengkap (Complete Test) pada Gambar 3 menunjukkan bahwa
terdapat tiga sampel dengan ukuran 10 ml, 1 ml dan 0,1 ml. Dari tiga sampel tersebut juga dilakukan
pengujian bakteri Escherichia coli yaitu dari tabung yang positif pada media Briliant Green Lactose
Bile Broth (BGLBB) dengan menginokulasi 1 mata ose dan di tanamkan pada media Eosin Methylene
Blue Agar (EMBA) pada cawan petri setelah itu diinkubasi selama 24 jam pada suhu 37°C. Dari masa
inkubasi ini, terbentuk koloni tipikal berwarna hijau metalik, untuk lebih jelasnya dapat dilihat pada
Gambar 3b.

Dari hasil inkubasi ini dapat diketahui bahwa koloni yang tumbuh pada media Eosin Methylene
Blue Agar (EMBA) merupakan koloni Eosin Methylene Blue Agar (EMBA) merupakan kelompok
Coliform. Hal ini dikarenakan Coliform mampu memfermentasikan laktose yang terdapat pada media
Eosin Methylene Blue Agar (EMBA). Eosin Methylene Blue Agar (EMBA) dapat digunakan untuk
membedakan koloni bakteri yang memfermentasikan laktose dengan yang tidak memfermentasikan
laktosa, karena medium ini mengandung laktose sebagai satu-satunya sumber karbohidrat. Warna
koloni yang tumbuh pada medium tergantung pada jenis bakteri yang terdapat pada medium tersebut.
Menurut [13] mengatakan bahwa Eosin Methylene Blue Agar (EMBA) merupakan medium selektif
untuk mendeteksi dan mengisolasi Escherichia coli fekal dan Coliform. Koloni Escherichia coli yang
diinkubasi pada media Eosin Methylene Blue Agar (EMBA) akan menampilkan koloni berwarna hijau
dengan Kkilat logam, sebaliknya koloni yang menampilkan warna hijau dan berlendir pada
permukaannya, yang diinkubasi pada media dari kelompok Coliform.

SIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan penelitian yang sudah dilakukan dapat disimpulkan bahwa, kualitas air pada mata
air Naifalo di Desa Nunsaen Kecamatan Fatuleu Tengah Kabupaten Kupang dapat digunakan untuk
keperluan rumah tangga melalui parameter fisika, kimia sesuai dengan Peraturan Menteri Kesehatan
Republik Indonesia Nomor 416/MENKES/1X/1990 tentang syarat-syarat dan pengawasan kualitas air
dan menurut Permenkes No 492/MENKES/PER/IV/2010 tentang persyaratan kualitas air minum
sedangkan parameter mikrobiologi tidak memenuhi syarat Permenkes No 492/MENKES/PER/IV/
2010 tentang persyaratan kualitas air minum. Disarankan agar air yang akan dikonsumsi sebaikanya
dimasak terlebih dahulu.
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Abstrak

Sumur gali adalah salah satu sarana air bersih yang dimanfaatkan oleh masyarakat untuk
memenuhi kebutuhan air bersih. Penelitian ini bertujuan menentukan kualitas air sumur gali
berdasarkan parameter TDS, NO3™-N, NHs™-N, PO4-P dan E.coli serta status kualitas air sumur gali
di Desa Netemnanu Selatan Kecamatan Amfoang Timur Kabupaten Kupang. Penentuan lokasi
sampling air pada lima sumur gali ditentukan dengan metode Purposive sampling sedangkan
pengambilan sampel dilakukan teknik grab sampling. Pengukuran TDS dengan menggunakan alat
TDS meter, kadar NOs-N, NHs-N, POs-P menggunakan metode spektrofotometer Uv-Vis,
sedangkan kandungan E.coli ditentukan menggunakan metode MPN. Data hasil analisis
dibandingkan dengan baku mutu sesuai dengan Permenkes Tahun 2017, sedangkan status kualitas
air di analisis menggunakan metode Indeks Kualitas Air Modifikasi Indonesia. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa kualitas air sumur gali berada dalam kondisi memenuhi baku mutu hingga
cemar sedang dengan Indeks Kualitas Air berkisar 54,38 - 65,65 dan cemar baik 80,47 — 84,36.
Parameter-parameter yang menyebabkan kualitas indeks sedang adalah NHs™-N, PO4-P dan E.coli
berada di titik sampel TPS 1-TPS 3 dan cemar baik adalah TDS dan NO3™-N berada di titik sampel
TPS 4 dan TPS 5.

Kata Kunci: Sumur gali, Desa Netemnanu Selatan, metode IKA-INA, status kualitas air

Abstract

Dug wells are one of the clean water facilities used by the community to meet the needs of clean
water. This study aims to determine the water quality of dug wells based on the parameters of
TDS, NOs-N, NH3-N, PO4-P and E.coli as well as the quality status of dug well water in South
Netemnanu Village, East Amfoang District, Kupang Regency. Determination of the location of
water sampling in the five dug wells was determined by the purposive sampling method while the
sampling was carried out by the grab sampling technique. Measurement of TDS using a TDS
meter, levels of NO3s-N, NHs-N, PO4-P using the Uv-Vis spectrophotometer method, while the
content of E.coli was determined using the MPN method. The data from the analysis are compared
with the quality standards in accordance with the 2017 Minister of Health Regulation, while the
status of water quality is analyzed using the Indonesian Modified Water Quality Index method.
The results showed that the quality of the dug well water was in a condition that met the quality
standard to moderately polluted with a Water Quality Index ranging from 54.38 to 65.65 and well
polluted 80.47 to 84.36. The parameters that caused the quality index to be moderate were NH3™-N,
PO4-P and E.coli located at the sample points of TPS 1-TPS 3 and the polluted ones were TDS
and NOs™-N at the sample points of TPS 4 and TPS 5.

Keywords: Dug well, South Netemnanu Village, IKA-INA method, water quality status

Pendahuluan

Air adalah salah satu kebutuhan utama bagi proses kehidupan untuk manusia, hewan dan
tumbuhan di dunia. Sebagian besar massa dalam tubuh manusia diisi dengan cairan, maka dari itu
setiap hari disarankan untuk minum air bersih sebanyak delapan gelas atau paling kurang dua setengah
liter dan lebih bagus lagi air yang dikonsumsi yaitu air putih, sebab air putih mempunyai daya larut
yang tinggi, sehingga metabolisme dalam tubuh berjalan dengan baik [1].

Sumur gali adalah salah satu sarana air bersih yang dimanfaatkan oleh manusia untuk keperluan
setiap hari seperti minum, memasak, mandi, mencuci, kakus, industri, pertanian dan lain-lain. Dari
beberapa kegunaan air tersebut, yang paling penting ialah keperluan untuk minum, sehingga air perlu
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diperhatikan kualitasnya agar tidak menimbulkan gangguan kesehatan pada tubuh manusia[2].

Wilayah di Desa Netemnanu Selatan menggunakan sumur gali sebagai salah satu sarana air
bersih, namun dari 36,6% penduduk menggunakan air sumur gali di sekitar lahan pertanian sehingga
memungkinkan terjadinya pencemaran misalnya nitrat yang terkandung dalam pupuk urea yang
dimanfaatkan oleh petani untuk kesuburan tanaman. Selain itu, sumber pencemaran lain seperti
kotoran hewan, limbah domestik dan septic tank dapat dengan mudah masuk ke dalam tanah dan
menurunkan kualitas air.

Diantara parameter kualitas air bersih yang dapat dipengaruhi oleh adanya limbah domestik, dan
kegiatan pertanian adalah parameter fisik yaitu Total Dissolved Solid serta parameter kimia yaitu
Nitrat, Amonia, Fosfat dan parameter bakteriologi yaitu E. coli. Saat ini, masalah pertama yang terjadi
pada setiap air sumur gali meliputi kualitas air yang sudah tidak mampu memenuhi kebutuhan
domestik yang semakin meningkat. Kegiatan pertanian, domestik, industri maupun kegiatan lain dapat
memberikan efek buruk bagi sumber daya air, antaranya dapat mengakibatkan penurunan kualitas air.
Keadaan ini dapat menimbulkan gangguan buruk bagi kesehatan manusia seperti gatal-gatal, diare,
methemoglobinemia atau syndrome bayi biru [3].

Perlu untuk melakukan pemeriksaan kualitas air sumur gali di Desa Netemnanu Selatan di
sekitar lahan pertanian yang belum diketahui kelayakannya berdasarkan Peraturan Kementrian
Kesehatan Republik Indonesia Nomor 32 Tahun 2017 tentang Standar Baku Mutu Kesehatan
Lingkungan dan Persyaratan Kesehatan Air untuk keperluan Higiene Sanitasi, Kolam Renang, Solus
Per Aqua, dan Pemandian Umum. Standar baku mutu air meliputi parameter fisik, kimia, dan
bakteriologi. Dalam upaya mengetahui seberapa besar pencemaran dalam air sumur gali, maka
dilakukan penentuan status mutu Air dengan menggunakan salah satu metode yang dimodifikasi dari
National Sanitation Foundation-Water Quality Indeks (NSF-WQI) adalah metode Indeks Kualitas Air
Modifikasi Indonesia (IKA-INA). Metode IKA-INA dimanfaatkan karena secara umum dapat
menunjukkan status mutu sebuah perairan dengan menyederhanakan informasi sehingga informasi
kualitas sebuah perairan cukup disajikan dalam suatu nilai tunggal[4,5].

METODE PENELITIAN

Jenis penelitian yang digunakan adalah penelitian bersifat deskriptif kuantitatif yaitu untuk
menentukan status kualitas air sumur gali di Desa Netemnanu Selatan Kecamatan Amfoang Timur
Kabupaten Kupang. Penelitian dilaksanakan pada bulan November-Desember 2021. Analisis sampel
di Laboratorium Kimia Fakultas Sains dan Teknik Universitas Nusa Cendana dan Laboratoium
Mikrobiologi Kesehatan Lingkungan Politeknik Kesehatan Kupang. Pengambilan sampel
menggunakan teknik purposive sampling, yaitu jumlah sampel yang digunakan sebanyak lima dari 10
sumur gali yang berada di sekitar lahan pertanian, karena keterbatasan waktu dan biaya penelitian.
Pengambilan dan penanganan sampel berdasarkan SNI 6989.58:2008 tentang Pengambilan dan
penanganan Contoh Air.
Alat

Alat- alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah botol 1 L, botol kaca, cool box, kuvet,
Erlenmeyer 50 mL, 100 mL, 250 mL, 500 mL, gelas beaker 50 mL, 100 mL, 250 mL, 1000 mL, labu
ukur 50 mL, 100 mL, 250 mL, 1000 mL, TDS meter, spektrofotometer UV-Vis, cawan penguapan, hot
plate, tissue, kapas, alat tulis, kertas saring, aluminium foil, pH meter, pipet volumetri, desikator,
lemari inkubator, tabung reaksi, rak tabung, tabung Durham, jarum ose, masker, kertas label, Bunsen,
batang pengaduk, botol semprot, stopwatch, timbangan analitik, pompa vakum.
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sampel air sumur gali, Laktosa broth
(LB), Briliant Green Bile Broth (BGLB), Alkohol, Akuades, Hgl,, NaOH, KI, KNaC4H40.4H-0,
NH4CI, KNOs;, NaCl, H,SO. pekat, brusin sulfat, asam sulfanilat, HCI pekat, (K(SbO)C4H4O0s. 2H20),
(NH4) 5MO7024.4H20, CngOs, KH2P04, es batu.

Tabel 1. Lokasi pengambilan sampel penelitian
No. Tempat Pengambilan Sampel Lintang Bujur
1. TPS1 9'21'06.8" 12401’ 13.8"
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2. TPS 2 9'21'09.0" 124°01' 17.3"

3 TPS 3 9'21'09.8" 124°01' 12.4"

4 TPS 4 9'21'09.9" 124'01' 25.9"

5 TPS5 9'21'09.4" 124°01' 28.4"

Tabel 2. Parameter yang digunakan untuk pengujian kualitas mata air

No. Parameter Metode pengujian Keterangan
1. Total Dissolved Solid (TDS) Alat TDS Meter Lapangan
2. Nitrat (NOs) SNI 06-2480:1991 Laboratorium
3. Amonia (NHs) SNI 06-6989:1991 Laboratorium
4, Fosfat (PO,) SNI 06-6989.31-2005 Laboratorium
5. Escherichia coli Metode MPN Laboratorium

Penentuan Status Mutu Air

Penentuan status mutu air sumur gali menggunakan metode yang di modifikasi dari National
Sanitation Foundation-Water Quality Indeks (NSF-WQI) adalah metode Indeks Kualitas Air
Modifikasi indonesia (IKA-INA) berdasarkan rumus di bawah ini:

l
IKA—INA =3 WilLi (1)
n
Keterangan:
IKA-INA = Nilai Indeks Kualitas Air
Wi = Nilai bobot setiap parameter
Li = Nilai sub Indeks parameter

Pada penelitian ini dilakukan modifikasi yaitu hanya menggunakan 5 parameter tanpa DO, pH,
COD, BODs, TSS. Oleh karena itu, bobot parameter (Wi) dari setiap parameter mengalami modifikasi
dihitung menggunakan rumus dibawah ini sehingga memperoleh nilai total 1.

NBP modifikasi = NBPawal(%) Xy (2)
X

Keterangan:

NBPmodifikasi = Nilai Bobot Parameter yang telah dimodifikasi

NBPawa | = Nilai bobot parameter awal

Tx = Penjumlahan nilai bobot parameter awal yang digunakan

Sy = Jumlah nilai bobot parameter awal yang tidak digunakan

Tabel 3. Modifikasi bobot untuk 5 parameter menggunakan IKA-INA.

No Parameter Nilai bobot (Wi) awal Nilai bobot (Wi)
modifikasi
1 TDS 0,07 0,17
2 NO, N 0,08 0,18
3 PO4P 0,09 0,18
4 NHs; N 0,08 0,21
5 E. coli 0.11 0,26
6 DO 0,14
7 Ph 0,12
8 CoD 0,11
9 BOD:s 0,11
10 TSS 0,09
Total 1 1

Dalam penilaian kualitas air sumur menggunakan persamaan kurva sub indeks (Li) pada IKA-
INA yang tercantum dalam gambar di bawah ini.
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Gambar 1. Kurva sub-indeks untuk 5 parameter IKA-INA.

Selanjutnya diperoleh persamaan regresi untuk menghitung kurva sub-indeks (Li) dari kurva
diatas. Hasil persamaan regresi untuk menghitung nilai Kurva sub-indeks (Li) pada tabel dibawah ini:

Tabel 4. Persamaan kurva sub-indeks untuk 5 parameter IKA-INA.

No Parameter Persamaan kurva sub-indeks Koefisien determinan
1 TDS y=-0.026x + 100 R°=0.993
2 NOs-N y=-0.993x + 100 R2=0.995
3 NHs-N y=-97.09x + 100 R2=0.999
4 PO4-P y=-88.20x + 80.57 R?=0.911
5 E. coli y = -0.089x + 81.24 R%= 0.869

Sumber: Ratnaningsih 2018
Hasil perhitungan yang di peroleh kemudian dibandingkan dalam kriteria berdasarkan metode

IKA-INA.
Tabel 6. Kriteria penilaian menggunakan IKA-INA.

Nilai Kriteria
91-100 Sangat baik
71-90 Baik
51-70 Sedang
26-50 Buruk

0-25 Sangat buruk

Analisis Data
Data yang di peroleh dari hasil pengujian analisis berdasarkan Peraturan Kementerian Kesehatan

Republik Indonesia Nomor 32 Tahun 2017 Tentang Standar Baku Mutu Kesehatan Lingkungan dan
Persyaratan Kesehatan Air untuk keperluan Higiene Sanitasi, Kolam Renang, Solus Per Aqua, dan
Pemandian Umum.
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HASIL DAN PEMBAHASAN
Gambaran umum lokasi penelitian

Desa Netemnanu Selatan mempunyai 549 kepala keluarga, 2.362 jiwa yang terdiri dari 1.160
laki-laki dan 1.202 perempuan dari 4 Dusun, 22 RT, dan 11 RW. Jumlah sumur gali di Desa
Netemnanu Selatan sebanyak 106 sumur yang menjadi sampel adalah 5 sumur gali yang dimanfaatkan
oleh 15 Kepala Keluarga antara lain sumur gali milik Bapak Baltazar Kuil (RT10/RW07) berada pada
titik koordinat 921'06.8"S124°01'13.8"E dimanfaatkan oleh 3 kepala keluarga yang disebut sebagai
Tempat Pengambilan Sampel 1 (TPS 1), sumur gali milik Ibu Paulina Tunmunis (RT05/RWO04) berada
pada titik koordinat 921'09.0"S124'01'17.3"E dimanfaatkan oleh 2 kepala keluarga yang disebut
sebagai Tempat Pengambilan Sampel 2 (TPS 2), sumur gali milik Bapak Petrus Neno (RT04/RW03)
berada pada titik koordinat 921'09.8"S124°01'12.4"E yang dimanfaatkan oleh 4 Kepala Keluarga
disebut sebagai Tempat Pengambilan Sampel 3 (TPS 3), sumur gali milik Bapak Bertolomeoz Baitanu
(RT03/RWO02) berada pada titik koordinat 921'09.9"S124°0125.9"E yang dimanfaatkan oleh 3 Kepala
Keluarga yang disebut sebagai Tempat Pengambilan Sampel 4 (TPS 4), dan sumur gali milik Bapak
Aminadap Baitanu (RT02/RWO01) berada pada titik koordinat 9721'09.4"S124°0128.4"E yang
dimanfaatkan oleh 3 Kepala Keluarga yang disebut sebagai Tempat Pengambilan Sampel 5 (TPS 5).

'_g\‘. T 52 :‘}v D ﬁ\ 4

TPS 1 (Bapak Baltazar Kuil)

<& 3 S

_—— X
TPS 5 (Bapak Aminadap Baitanu)
Gambar 2. Tempat Pengambilan Sampel (TPS).

Total Dissolved Solid (TDS)

Hasil Penentuan Kadar TDS
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Gambar 3. Kadar TDS pada 5 sumur gali.

Total Dissolved Solid merupakan salah satu parameter fisik yang dimanfaatkan untuk
menggambarkan senyawa-senyawa organik dan anorganik yang terlarut dalam air. Hasil pengujian
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menunjukkan kadar TDS yang paling tertinggi adalah pada TPS 2 sebesar 683 mg/L, TPS 5 sebesar
470 mg/L , TPS 4 sebesar 450 mg/L, TPS 3 sebesar 449 mg/L, TPS 1 sebesar 398 mg/L. Kadar TDS
pada 5 sumur gali berada di bawah batas baku mutu yang diterapkan pada Peraturan Kementrian
Kesehatan Nomor 32 Tahun 2017 yaitu sebesar 1000 mg/L. Hal ini menunjukkan bahwa semua sumur
gali yang diteliti dapat memenuhi syarat baku mutu.

Kadar TDS yang tinggi pada setiap sumur gali disebabkan oleh debu/partikel dari luar sumur
gali. Hasil survei lokasi menunjukkan bahwa terdapat material-material yang digunakan seperti semen,
tanah, pasir dan kerikil sebagai bahan campuran untuk rehabilitasi jalan. Kegiatan tersebut dapat
menghasilkan debu/partikel yang dapat masuk ke dalam sumur gali dan mempengaruhi tingginya
kadar TDS pada sumur gali. Secara umum sesuai hasil penelitian (Talan dkk, 2021) pada air sumur
Bor menunjukkan bahwa kadar TDS yang tinggi dipengaruhi dari sumber pencemar seperti
pemukiman masyarakat yang memiliki kandungan organik dan anorganik serta bahan buangan
padatan lainnya yang masuk kedalam tanah sehingga mempengaruhi kadar TDS yang tinggi pada air
tanah.

Nitrat (NOs™-N)

Hasil Penentuan Kadar NOs-N
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Gambar 4. Kadar NOs-N pada 5 sumur gali.

Nitrat (NO;™-N) adalah nitrogen yang banyak ditemukan pada perairan alami yang bersumber
dalam pupuk urea. Penentuan kadar NO;-N pada air sumur gali di uji dengan menggunakan alat
spektrofotometer UV- Vis pada 420 nm secara Brusin Sulfat. Berdasarkan hasil perhitungan pada
setiap titik pengambilan sampel di peroleh kadar NO;-N antara lain yang tertinggi adalah pada TPS 4
yaitu sebesar 1,260 mg/L yang terendah pada TPS 1 sebesar 0,300 mg/L, TPS 2 sebesar 0,983 mg/L,
TPS 3 sebesar 0,729 mg/L dan TPS 5 sebesar 0,374 mg/L. Kadar NO3-N pada 5 sumur gali berada di
bawah batas baku mutu yang diterapkan pada Peraturan Kementrian Kesehatan Nomor 32 Tahun 2017
yaitu sebesar 10 mg/L. Hal ini menunjukkan bahwa semua sumur gali yang diteliti dapat memenuhi
syarat baku mutu.

Kadar NO;-N yang rendah pada semua sumur gali dapat dikatakan bahwa nitrat yang
bersumber dari penggunaan pupuk urea dari lahan pertanian tersebut dimungkinkan mengalir
mengikuti aliran irigasi ke tempat lain seperti bangunan cekdam. Hasil survei menunjukkan bahwa di
sekitar lahan pertanian terdapat bangunan cekdam yang digunakan untuk irigasi. Secara umum sesuai
dengan hasil penelitian (Safitri dkk, 2014) pada air tanah di sekitar lahan pertanian menunjukkan
bahwa kadar nitrat pada air tanah memiliki kualitas yang rendah karena pupuk urea yang digunakan
dapat mengalir mengikuti aliran irigasi ke sungai.

Amonia (NH3-N)
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Gambar 5. Kadar NHs-N pada 5 sumur gali.
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Amonia adalah senyawa anorganik yang diperlukan sebagai sumber energi dalam proses
Nitrifikasi bakteri aerobik. Penentuan kadar NH;™-N pada air sumur gali di uji menggunakan alat
spektrofotometer UV- Vis pada 425 nm dengan metode Nessler. Berdasarkan hasil perhitungan
diperoleh kadar NHs™-N adalah yang tertinggi pada TPS 1 yaitu sebesar 0,573 mg/L yang terendah
pada TPS 2 sebesar 0,469 mg/L, TPS 3 sebesar 0,393 mg/L, TPS 4 sebesar 0,202 mg/L dan TPS 5
sebesar 0,097 mg/L. Apabila hasil perhitungan kadar NH;-N dibandingkan dengan baku mutu yang
terapkan pada Peraturan Kementrian Kesehatan Nomor 32 Tahun 2017 yaitu sebesar 0,5 mg/L maka,
yang melebihi batas baku mutu adalah TPS 1 dan yang dibawah batas baku mutu adalah TPS 2 — TPS
5.

Kadar NH3;™-N yang tinggi pada sumur gali TPS 1 disebabkan dari jarak sumur gali dengan
lahan sayur-sayuran yang berdekatan. Hasil survei menunjukkan bahwa penduduk menggunakan
kotoran sapi dan kambing sebagai pupuk urea pada tanaman di sekitar sumur. Kegiatan tersebut
kemungkinan besar urea dalam tanah dihidrolisa dengan cepat oleh enzim urease menjadi amonium
karbonat yang dapat masuk kedalam sumur dan mempengaruhi tingginya kadar amonia dalam air
sumur. Sedangkan sumur gali pada TPS 2 - TPS 5 mengandung kadar NH3™-N di bawah batas baku
mutu karena jarak sumur gali dengan kandang hewan memenuhi syarat (>11 m) sehingga
mengakibatkan sumber pencemaran kadar NH3;™-N lebih rendah. Secara umum sesuai dengan hasil
penelitian (Apriyanti, 2013) pada air tanah menunjukkan bahwa tingginya kadar amonia disebabkan
dari penggunaan pupuk organik dari kotoran hewan pada sayur-sayuran serta bersumber dari
dekomposisi bahan organik oleh mikroba yang dapat menyebabkan kadar amonia yang tinggi pada air
tanah.

Fosfat (PO.-P)

Hasil Penentuan Kadar PO4-P
EPO,-P(mg/L) ™ Baku Mutu
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Gambar 6. Kadar PO, -P pada 5 sumur gali.

Fosfat merupakan salah satu ion poliatomik atau radikal terdiri dari satu atom fosforus dan
empat oksigen. Penentuan kadar PO,-P pada air sumur gali menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 880 nm secara Biru Molibdat. Berdasarkan hasil perhitungan pada setiap titik
pengambilan sampel di peroleh kadar PO, -P antara lain yang tertinggi pada TPS 1 yaitu sebesar 0,305
mg/L, TPS 2 sebesar 0,400 mg/L, TPS 3 sebesar 0,487 mg/L, TPS 4 sebesar 0,270 mg/L dan yang
terendah pada TPS 5 yaitu sebesar 0,162 mg/L. Apabila hasil perhitungan kadar PO, -P dibandingkan
dengan baku mutu yang terapkan pada Peraturan Kementrian Kesehatan Nomor 32 Tahun 2017 yaitu
sebesar 0,2 mg/L maka, yang melebihi batas baku mutu adalah pada TPS 1- TPS 4 dan yang masih di
bawah baku mutu adalah pada TPS 5.

Kadar PO,-P yang tinggi pada sumur gali TPS 1 - TPS 4 disebabkan dari deterjen yang
dimanfaatkan oleh penduduk untuk mencuci pakaian, alat dapur dan lain-lain sehingga dapat
membuang limbah cucian di sekitar sumur gali. Kegiatan tersebut kemungkinan besar komposisi dari
detergen yang digunakan dapat masuk kedalam sumur dan mempengaruhi tingginya kadar PO ,-P.
Sedangkan sumur gali pada TPS 5 mengandung kadar PO, ™-P di bawah batas baku mutu karena
penduduk memanfaatkan mesin pompa air sehingga kegiatan mencuci tidak dilakukan di sekitar sumur
tetapi disebabkan dari faktor lain seperti kebiasaan masyarakat tidak menjaga kebersihan sehingga
dapat mempengaruhi kadar fosfat pada sumur gali. Secara umum sesuai dengan hasil penelitian
(Diana, 2019) pada air sumur menunjukkan bahwa air limbah cucian yang masuk ke dalam sumur gali
berasal dari deterjen yang digunakan untuk mencuci yang dapat mempengaruhi kadar fosfat yang
tinggi pada air sumur.
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Escherichia coli (E. coli)

Hasil Penentuan Kandungan E. coli
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Gambar 7. Kadar E. coli pada 5 sumur gali.

Escherichia coli merupakan salah satu jenis bakteri yang biasanya hidup di kotoran manusia dan
hewan. Hasil penentuan kandungan E. coli menggunakan tabel MPN yang paling tertinggi adalah pada
TPS 2 sebesar 780 CFU/mL, TPS 1 sebesar 350 CFU/mL, TPS 3 sebesar 350 CFU/mL dan yang
terendah adalah pada TPS 4 sebesar 22 CFU/mL dan TPS 5 sebesar 24 CFU/mL. Hasil pengukuran
menunjukkan bahwa semua sumur gali yang diuji melebihi batas baku mutu yang diterapkan menurut
Peraturan Kementrian Kesehatan Tahun 2017 yaitu sebesar 0 koloni/mL.

Kandungan E. coli yang tinggi pada sumur gali TPS 1 - TPS 3 disebabkan dari jarak sumur gali
dengan septic tank yang tidak memenuhi syarat (<11 m). Hal ini menunjukkan bahwa air sumur telah
terkontaminasi dengan kotoran manusia sehingga dapat mempengaruhi kandungan E. coli yang tinggi
pada sumur gali. Sedangkan kandungan E. coli terendah pada sumur gali TPS 4 dan TPS 5 yang jarak
sumur gali dengan septic tank dan kandang hewan memenuhi syarat (>11 m) dapat disebabkan dari
faktor lain seperti konstruksi dan kedalaman sumur gali yang tidak memenuhi syarat, dan kebiasaan
masyarakat di sekitar sumur yang tidak menjaga kebersihan sehingga dapat mempengaruhi keberadaan
kandungan E. coli pada sumur gali. Secara umum sesuai dengan hasil penelitian (Awuy dkk, 2018)
pada air tanah menunjukkan bahwa semakin dekat sumur dengan Septic tank maka semakin tinggi
kandungan E. coli berarti kualitas air semakin rendah. Dan penelitian (Tandilangi dkk, 2017)
menunjukkan bahwa jarak kandang ternak dengan sumur gali yang tidak memenuhi syarat dapat
mempengaruhi keberadaan E. coli yang tinggi dan memberikan efek buruk bagi kesehatan manusia.
Penentuan Status Kualiitas air Menggunakan Metode IKA-INA

Berdasarkan hasil perhitungan menggunakan metode IKA-INA sesuai parameter fisik: TDS,
parameter kimia: NO "N, NH "N, PO "P dan parameter bakteriologi: E. coli pada 5 sumur gali di
peroleh nilai pada setiap Temfat Pengambilan Sampel adalah: TPS 1 sebesar 65,17, TPS 2 sebesar
54,38, TPS 3 sebesar 65,65, TPS 4 sebesar 80,47 dan TPS 5 sebesar 84,36, maka status mutu air pada
TPS 1, TPS 2, dan TPS dapat digolongkan dalam kriteria SEDANG dan TPS 4 dan TPS 5 dapat
digolongkan dalam kriteria BAIK.

[En
o
o
o

E. coli (CFU/mL)

KESIMPULAN

Kualitas Air pada 5 sumur gali di Desa Netemnanu Selatan Kecamatan Amfoang Timur
Kabupaten Kupang berdasarkan parameter fisik yaitu TDS (100%) memenuhi baku mutu, parameter
kimia yaitu NO3s-N (100%) memenuhi baku mutu, NHs™-N (80%) memenuhi baku mutu dan (20%)
tidak memenuhi baku mutu, PO,™-P (20%) memenuhi baku mutu dan (80%) tidak memenuhi baku
mutu dan parameter bakteriologi yaitu E. coli (100%) tidak memenuhi baku mutu yang diterapkan
menurut Peraturan Kementrian Kesehatan Republik Indonesia Nomor 32 Tahun 2017 tentang tentang
Standar Baku Mutu Kesehatan Lingkungan dan Persyaratan Kesehatan Air untuk keperluan Higiene,
Sanitasi, Kolam Renang, Solus Per Aqua, dan Pemandian Umum.

Status mutu pada 5 sumur gali di Desa Netemnanu Selatan Kecamatan Amfoang Timur
Kabupaten Kupang yang tergolong dalam kriteria SEDANG pada TPS 1,TPS 2 dan TPS 3 yang
tergolong dalam kriteria BAIK pada TPS 4 dan TPS 5.
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Abstrak

Telah dilakukan penelitian mengenai sintesis senyawa turunan kalkon dari bahan dasar
vanilin. Tujuan penelitian ini yaitu untuk memperoleh kajian baru tentang sintesis
senyawa turunan kalkon yang berbahan dasar vanilin. Metode yang digunakan adalah
metode refluks dan stirrer didasarkan pada reaksi kondensasi aldol. Penelitian ini meliputi
sintesis senyawa turunan kalkon dari vanilin secara langsung dan sintesis senyawa
turunan kalkon yang melalui tahapan proteksi gugus fenolik vanilin terlebih dahulu. Hasil
sintesis senyawa turunan kalkon 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon dari
vanilin secara langsung tidak menghasilkan produk yang diinginkan. Hal ini disebabkan
oleh pengaruh reaktivitas gugus fenolik vanilin. Dengan demikian, proteksi gugus fenolik
vanilin sebagai 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida telah berhasil digunakan sebagai bahan
baku sintesis turunan kalkon 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon dengan
rendemen 76% berupa padatan kuning.

Kata kunci: vanilin, kalkon, kondensasi aldol

Abstract

[Title: Synthesis of Chalcone Derivatives from Vaniline as Antimalarial
Candidates]. A research on the synthesis of chalcone-derived compounds from vanillin
as the basic ingredient. The purpose of this research was to obtain a new study on the
synthesis of vanillin based chalcone derivatives. The method used in the synthesis was
reflux and stirrer method on conducting aldol condensation type of reaction. This research
included the direct synthesis of chalcone-derived compounds from vanillin and the
synthesis of chalcone-derived compounds through the first step of protecting the phenolic
group of vanillin. The synthesis of chalcone derivatives 3-(4-hydroxy-3-methoxyphenyl)-
1-phenyl-2-propenone from vanillin does not directly produce the desired product. This is
due to the effect of the reactivity of the phenolic group of vanillin. Thus, the protection
of the phenolic group of vanillin as 4-ethoxy-3-methoxybenzaldehyde has been
successfully used as raw material for the synthesis of chalcone derivatives 3-(4-ethoxy-3-
methoxyphenyl)-1-phenyl-2-propenone with 76% yield in the form of yellow solid.
Keywords: vanillin, chalcone, aldol condensation

PENDAHULUAN

Malaria merupakan penyakit menular yang disebabkan oleh parasit plasmodium dan disebarkan
ke manusia melalui nyamuk anopheles. Kasus malaria ini masih menjadi masalah kesehatan global,
termasuk di Indonesia [1]. Obat antimalaria yang tersedia di Indonesia terbatas pada klorokuin,
sulfadoksin-pirimetamin, kina, primakuin, dan beberapa antibiotik yang bersifat antimalaria [2].
Penggunaan obat yang terdaftar sebagai antimalaria sudah diatur dan dibakukan oleh Departemen
kesehatan sesuai dengan daerah dan sensitivitas Plasmodium falciparum terhadap obat antimalaria.
Pembatasan penggunaan obat tersebut berguna untuk menekan perkembangan kasus resistensi [3].
Walaupun demikian, resistensi terhadap obat malaria telah menyebar luas di berbagai daerah. Dampak
dari resistensi ini yaitu kegagalan terapi. Hal ini membuat kebutuhan obat antimalaria yang lebih
efektif menjadi sangat penting [4].

Oleh karena itu perlu dilakukan upaya untuk mencari obat antimalaria baru, salah satunya yaitu
senyawa sintesis seperti kalkon. Penelitian yang dilakukan oleh Mahapatra ddk.[7] menyatakan bahwa
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kalkon merupakan salah satu metabolit sekunder yang terbukti sebagai antikanker, anti-inflamasi, anti-
HIV, antidiabetes, antimikroba, antioksidan dan antimalaria. Turunan kalkon dengan substituen prenil
dan alil telah dilaporkan memiliki aktivitas sebagai antimalaria. Secara teoritis, prenil, alil, alkoksi dan
gugus hidroksi bisa meningkatkan lipofilisitas senyawa yang merupakan sifat penting dalam aktivitas
antimalaria [5].

Berdasarkan penelitian sebelumnya oleh Yadav dkk [6] berhasil mensintesis turunan kalkon
dengan menunjukkan potensi aktivitas antiplasmodial in vitro 1Cso sebesar 1,1 pg/ml. Selanjutnya
penelitian yang dilakukan olen Syahri dkk. [7] juga mensintesis senyawa turunan kalkon yang
memiliki aktivitas antimalaria dengan nilai 1Cso berkisar 5,26-25,84 pM. Secara umum, aktivitas
biologis kalkon tidak hanya tergantung pada gugus keton a,B-tak jenuh tetapi juga pada gugus yang
terikat pada kedua cincin aromatik [8].

Melalui pendekatan retrosintesis, senyawa kalkon maupun turunannya dapat disintesis dengan
kondensasi aldol dari aldehida aromatik dan keton aromatik. Contoh sintesis senyawa turunan kalkon
yang dilakukan oleh Oktavia dkk.[9] adalah sintesis senyawa 4-hidroksi-2-metoksi kalkon (3) dengan
mereaksikan senyawa 4-hidroksiasetofenon (1) dan 2-metoksibenzaldehida (2) menggunakan katalis
KOH dengan rendemen sebesar 92,07%. Pada tahun 2015 Azizah dkk.[10] juga berhasil mensintesis
senyawa 4-hidroksi-3-metoksi kalkon (6) dengan bahan dasar senyawa vanilin (4) dan asetofenon (5)
yang memiliki rendemen sebesar 76,56% (Gambar 1).

OCH,

/@)k ©fLH KO
OCH; HO

(2) (3)

O 0] O
=
OH OH

OCH, OCH,
4 (5) (0)
Gambar 1. Contoh Reaksi Sintesis Kalkon (5) dan (6)

Material awal dalam mensintesis kalkon berupa suatu produk sintesis. Oleh karena itu, dalam
penelitian kali ini salah satu bahan dasar yang akan digunakan berupa produk bahan sintesis yakni
vanilin (4). Dimana senyawa vanilin (4) ini dihipotesiskan dapat bereaksi dengan senyawa asetofenon
(5) yang diharapkan dapat menghasilkan turunan senyawa kalkon yang memiliki aktivitas biologis dan
farmakologis.

Berdasarkan latar belakang diatas peneliti tertarik untuk melakukan penelitian dengan judul
“Sintesis Senyawa turunan kalkon Dari Vanilin Sebagai Kandidat Antimalaria”.

METODE
Alat

Alat- alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu gelas kimia, erlenmeyer, pipet tetes, labu
leher tiga, labu alas bulat, corong penetes, pendingin, pengaduk magnet, labu destilasi, evaporator,
thermometer, timbangan digital, KL T, kromatografi kolom, FTIR dan GCMS.
Bahan

Bahan bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah vanilin, NaOH, asetofenon, metanol,
DCM, dietil eter, n-heksana, aquades, Na,SO4 anhidrat, silika gel dan plat KLT.
Prosedur Kerja
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1. Sintesis 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon menggunakan pelarut etanol
(Azizah dkk., 2015)

Sebanyak 0,1 g vanilin dilarutkan dalam 10 mL etanol 96 %, kemudian dimasukkan ke dalam
labu leher tiga yang dilengkapi dengan pendingin, pengaduk magnet, termometer dan penangas air.
Selanjutnya, ditambahkan 0,116 g asetofenon dan 4,3 mL NaOH 60 %. Campuran direfluks pada suhu
70 °C selama 1,5 jam, kemudian didinginkan pada suhu kamar. Reaksi yang terjadi diamati dengan
KLT.

2. Sintesis 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon

Sebanyak 0,5 g vanilin dalam 5 mL metanol ditambahkan dengan NaOH 0,128 g dimasukkan
ke dalam labu refluks yang telah dilengkapi dengan pengaduk magnet, kemudian campuran direfluks
dan ditambahkan 0,384 g asetofenon dalam 5 mL metanol kemudian dibiarkan proses refluks
berlangsung selama 24 jam pada suhu 65°C. Reaksi yang terjadi diamati dengan KLT. Tahapan
selanjutnya, campuran tersebut diekstraksi dengan 1 : 1 campuran aquades dan DCM, lapisan organik
kemudian dikeringkan dengan Na.SO. anhidrat lalu kembali dilakukan penyaringan, filtrat yang
diperoleh kemudian dievaporasi. Hasil evaporasi dihitung renedmen dan dilanjutkan dengan analisis
menggunakan GC-MS.

3. Sintesis 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon menggunakan pelarut metanol
(Fauzi’ah dkk., 2016)

Sebanyak 0,0506 g 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida dalam 5 mL THF ditambahkan dengan
NaOH 0,0216 g dimasukkan ke dalam labu 25 ml yang telah dilengkapi dengan pengaduk magnet
kemudian ditambahkan 0,0336 g asetofenon dalam 5 mL THF kemudian dibiarkan proses stirer
berlangsung selama 24 jam pada suhu ruang. Reaksi yang terjadi diamati dengan KLT. Tahapan
selanjutnya, campuran tersebut diekstraksi dengan 1 : 1 campuran aquades dan DCM, lapisan organik
kemudian dikeringkan dengan Na,SO. anhidrat lalu kembali dilakukan penyaringan, filtrat yang
diperoleh kemudian dievaporasi. Hasil evaporasi dimurnikan dengan menggunakan kolom
kromatografi dengan perbandingan eluen 7 : 3 pelarut n-heksana dan dietil eter. Setiap fraksi yang
keluar dari kolom kromatografi ditampung dalam wadah yang berbeda untuk setiap jenis reaksinya.
Fraksi-fraksi yang diperoleh dievaporasi kemudian dihitung renedmen dan dilanjutkan dengan analisis
menggunakan FTIR.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini dilakukan sintesis senyawa turunan kalkon dari senyawa 4-hidroksi-3-
metoksibenzaldehida atau vanilin (4) dan senyawa 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida (7). Dimana untuk
sintesis senyawa 4-hidroksi-3-metoksi kalkon dilakukan dengan merujuk kepada prosedur Azizah dkk.
(2015) dan Fauzi’ah dkk. (2016) [10][11]. Adapun senyawa 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida diperoleh
dari grup penelitian RIL.
Hasil Sintesis 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon (18)

Pada sintesis (18) akan dilakukan reaksi kondensasi langsung antara vanilin (4) dengan
asetofenon (5) merujuk pada prosedur yang di lakukan oleh Azizah dkk. (2015).
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/
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Gambar 2. Alur Sintesis Senyawa Turunan Kalkon dari Vanilin

Pada percobaan awal senyawa turunan kalkon (Gambar 2) (18) disintesis dengan mereaksikan
senyawa vanillin asetofenon dan katalis NaOH menggunakan metode refluks dalam pelarut etanol
menghasilkan campuran dengan warna putih bening. Tujuan penambahan katalis NaOH yaitu untuk
mempercepat laju reaksi kondensasi aldol yang terjadi. Campuran direfluks selama 1,5 jam pada suhu
70 °C. Jalannya reaksi dikontrol menggunakan KLT (Gambar 3) dengan eluen yang digunakan yaitu n-
heksana dan dietil eter dalam perbandingan volume sebesar 7:3.
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Gambar 3. Monitoring Reaksi Asetofenon dengan Vanilin dalam pelarut etanol

Gambar 3. menunjukkan bahwa pada titik reaksi 0 jam dan 1,5 jam tidak terbentuk suatu produk
baru yakni di lihat dari nilai Rf reaksi masih sama dengan nilai Rf dari bahan baku. Hal ini tidak sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh Azizah dkk. (2015), dimana pada penelitian yang dilakukan
oleh Azizah dkk. diperoleh campuran yang berwarna kuning setelah direfluks selama 1,5 jam.
Sedangkan pada penelitian ini, tidak terjadi perubahan warna dan nilai Rfnya masih sama seperti
bahan baku.

Sintesis (18) kemudian dilakukan lagi dengan mengikuti prosedur yang dilakukan oleh Fauzi’ah
dkk. (2016) yaitu menggunakan pelarut metanol. Larutan vanilin dalam metanol ketika ditambahkan
kedalamnya NaOH menghasilkan campuran berwarna putih keruh. Penambahan asetofenon bertetes-
tetes ke dalam campuran yang sementara direfluks pada 65°C menyebabkan berubahnya warna
campuran menjadi putih bening. Monitoring reaksi selama 24 jam menggunakan KLT sebagaimana
terlihat pada Gambar 4.

0 jam 2 jam |24 jam
R;=0.85_R;=0.89
R;=0.73
[ ]
R =054 7054
[ ] L ]
R;=0.32
R=017 R =017 ® R=023
7= 0. 1= 0. Ri=017 g g1 °

b--b---b---f--
Bbl Bb2 Rx | |[Bb] Bb2 Rx | | Bbl Bh2 Rx

Gambar 4. Monitoring Reaksi antara Asetofenon dengan Vanilin dalam pelarut
metanol dan dalam kondisi refluks

Pada monitoring reaksi setelah 2 jam dan 24 jam, terdapat dua noda dimana salah satu noda
memiliki nilai Rf yang sama dengan bahan baku sedangkan noda lainnya berupa noda dari produk
yang baru terbentuk dalam sintesis ini. Hal ini dipastikan dari nilai Rf noda yang baru terbentuk
berbeda dengan nilai Rf kedua bahan baku. Selama proses reaksi terjadi perubahan warna campuran
dari putih bening menjadi coklat tua. Campuran yang berwarna coklat tua tersebut, hasil reaksi selama
24 jam refluks, kemudian diekstrak tiga kali dengan menggunakan pelarut DCM dan pencucian
dengan aquades untuk menghilangkan sisa NaOH dalam perbandingan 1 : 1 20 mL untuk kedua
pelarut. Fase organik dari hasil ekstraksi ditambahkan dengan Na>SO.anhidat dan dilakukan evaporasi
untuk menghilangkan pelarut yang masih tersisa. Hasil evaporasi diuji lagi dengan KLT dengan hasil
sebagaimana terlihat pada Gambar 5.
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Gambar 5. Hasil KLT Produk crude setelah Ekstraksi

Dari data KLT yang ada, terdapat tiga noda pada titik reaksi yang memiliki nilai Rf berbeda
dengan nilai Rf bahan baku, salah satu dari tiga noda tersebut diduga sebagai senyawa target. Hasil
evaporasi diperoleh berupa cairan berwarna kuning dengan rendemen sebesar 18 %.Untuk
membuktikan produk cairan berwarna kuning hasil sintesis merupakan senyawa target maka dianalisis
menggunakan instrumen GC-MS yang kromatogramnya dapat dilihat pada Gambar 6.

30,000,000 T

i I

T T T
10.0 2000 29.0

Gambar 6. Kromatogram Gas Produk crude

Dari data GC yang ditunjukkan oleh Gambar 6 terdapat 6 puncak yang memiliki waktu retensi
dan presentase kelimpahan yang berbeda. Data ini ditunjukkan oleh Tabel 1.

Tabel 1. Waktu retensi dan presentase kelimpahan 6 senyawa

No. Waktu Luas Area % Kelimpahan

Puncak Retensi

1. 6.538 175483563 67.45
2. 6.717 812708 0.31
3. 6.736 2320323 0.89
4. 18.012 28841906 11.09
5. 22.776 2035952 0.78
6. 23.482 50687070 19.48

Dari data tersebut menunjukkan bahwa produk yang dihasilkan tidaklah murni. Hal ini
dibuktikan dengan adanya 6 puncak yang berbeda. Namun, keberadaan senyawa lain dalam produk ini
sangatlah kecil yang dibuktikan dengan perbedaan presentase kelimpahan yang dimiliki setiap puncak.
Puncak 1 menunjukkan presentase kelimpahan sebesar 67,45%. Adapun spektum massa dari puncak
nomor 1 dapat dilihat pada Gambar 4.6.
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Gambar 7. Spektogram Puncak Pertama

4
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Pada data spektrogram tersebut terlihat puncak ke 8 dengan besar m/z = 267, menunjukkan
suatu senyawa dengan massa molekul relatif sebesar 267g/mol. Berdasarkan massa molekul relatif
tersebut, maka dapat diduga bahwa cairan yang berwarna kuning hasil sintesis tidak mengandung
senyawa target yang diinginkan. Dimana senyawa target yang diinginkan memiliki massa molekul
relatif sebesar 254 g/mol. Tidak berhasilnya suatu reaksi ini diduga karena ada pengaruh gugus fenolik
yang ikut bereaksi.

Hasil Sintesis 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon (50)

(0}

O
H
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OH THEF, refluks OMe
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Gambar 8. Proteksi Vanilin

Selanjutnya dilakukan sintesis turunan kalkon dari senyawa 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida (7)
yang diperoleh dari tahapan reaksi etilasi senyawa vanilin (16) dan dietil sulfat. Dimana pada reaksi
etilasi tersebut bermaksud untuk menutup gugus fenolik pada senyawa vanilin (4). Senyawa 4-etoksi-
3-metoksibenzakdehida (7) yang dimaksud diperoleh dari grup penelitian RIL.
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Gambar 9. Alur Sintesis Senyawa Turunan Kalkon dari 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida

Campuran senyawa 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida, NaOH dan pelarut tetrahidrofuran
berwarna putih bening, setelah ditambahkan asetofenon berubah menjadi putih keruh. Campuran
distirer selama 24 jam pada suhu ruang. Jalannya reaksi sintesis turunan kalkon diamati dengan KLT
(Gambar 10) dimana eluen yang digunakan yaitu n-heksana dan dietil eter dengan perbandingan
volume 7:3.

B0 71 W S Zjam | 24jam
_ Keterangan :
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Gambar 10. KLT Hasil Sintesis

Gambar 10 menunjukkan bahwa pada titik reaksi untuk 2 jam proses stirer terdapat dua noda
yang memiliki nilai Rf yang sama dengan kedua bahan baku. Pada titik reaksi untuk 24 jam terdapat
empat noda dimana dua noda lainnya memiliki nilai Rf yang berbeda dari bahan baku yang merupakan
hasil reaksi. Dari dua noda tersebut satu noda lainnya merupakan noda yang berfloresensi jika disinari
oleh lampu UV dengan panjang gelombang 366 nm. Hal ini disebabkan oleh gugus C=0 dan C=C
aromatik yang merupakan gugus kromofor pada senyawa 4-etoksi-3-metoksi kalkon. Selain itu,
terdapat gugus auksokrom yaitu gugus O-CHs yang terikat pada cincin aromatik kalkon. Selama
proses stirer terjadi perubahan warna dari putih keruh menjadi kuning keruh.

Setelah 24 jam proses stirer, campuran hasil stirer diekstraksi untuk menghilangkan sisa NaOH
dengan menggunakan pelarut DCM dan pencucian dengan aquades dalam perbandingan 1 : 1 20 mL
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untuk kedua pelarut, dan terbentuk 2 lapisan yaitu lapisan organik dan lapisan air. Lapisan organik
dari hasil ekstraksi ditambahkan dengan Na,SO4 anhidrat dan dilakukan evaporasi untuk
menghilangkan pelarut yang masih tersisa. Selanjutnya dilakukan pemurniaan menggunakan
kromatografi kolom dengan eluennya n-heksana dan dietil eter dalam perbandingan 20:1 dan 10:1.
Hasil yang diproleh kemudian dianalisis lebih lanjut menggunakan KLT.

Fl F2 F3

Ry=038 Re=0.42

Re=0.33
Ry =0.28 Ry =0.30

R =010 Ry=0.23

22 23 24 25 26 3725 29 30 31 32 33

Gambar 11. KLT Uji Kemurnian Hasil Kolom

Berdasarkan data KLT, terdapat 3 fraksi berbeda dari hasil kolom. Pada fraksi F1 (Rf = 0,23 ;
Rf = 0,28 ; Rf = 0,35) merupakan campuran tiga senyawa dimana salah satunya di duga sebagai
senyawa hasil yang dilihat dari nilai Rf fase sama dengan nilai Rf kontrol yakni Rfnya = 0,23. Pada
fraksi F2 (Rf = 0,19 ; Rf = 0.30 ; Rf = 0,38) terdapat tiga titik noda yang juga merupakan campuran
dari tiga senyawa. Sedangkan fraksi F3 (Rf = 0,23 ; Rf = 0,33 ; Rf = 0,42) merupakan campuran dari
tiga senyawa yakni 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida dan senyawa hasil. Berdasarkan data KLT pda
Gambar 4.8, padatan pada fraksi pertama merupakan senyawa yang kurang murni, yang ditimbang dan
diperoleh rendemen sebesar 76%.
Padatan kuning yang diperoleh, dianalisis gugus fungsi menggunakan FTIR (Gambar 12)
untuk membuktikan bahwa produk padatan kuning hasil sintesis merupakan senyawa target 4-etoksi-
3-metoksi kalkon.
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Gambar 12. Spektrum FTIR Senyawa Hasil Sintesis

Berdasarkan gambar 12, terdapat serapan pada bilangan gelombang 1675 cm™ yang
merupakan serapan C=0 (keton). Terdapat juga serapan C=C aromatik pada bilangan gelombang
1449 cm?, yang diperkuat dengan adanya serapan Csp?-H aromatik pada bilangan gelombang 3060
cm™. Adapun serapan pada gugus C=C alifatik terlihat pada bilangan gelombang 1590 cm™, gugus C-
O eter pada rentang bilangan gelombang 1255-1031 cm™. Terdapat juga serapan Csp®-H pada
bilangan gelombang 2933 cm™. Berdasarkan data-data tersebut, dapat dipastikan bahwa padatan
kuning hasil sintesis merupakan target 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon.

Mekanisme reaksi yang terjadi pada sintesis senyawa 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-
propenon dapat dilihat pada Gambar 13. Adapun jenis reaksi yang terjadi adalah reaksi kondensasi
aldol yang dimulai dengan pembentukan ion enolat, dimana gugus hidroksil dari katalis basa NaOH
menyerang Ha pada asetofenon sehingga terbentuk enolat dan melepaskan molekul air. Enolat ini
kemudian menyerang karbonil pada senyawa 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida dan terbentuk ion
alkoksida yang kemudian menyerang proton dari air untuk menghasilkan suatu senyawa aldol. Produk
aldol yang diperoleh terdeprotonasi membentuk enolat lain dan diikuti dengan eliminasi air dalam
reaksi dehidrasi E1cB sehingga terbentuk senyawa 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon.
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Gambar 13. Mekanisme Reaksi Sintesis Senyawa 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon

KESIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa senyawa turunan kalkon
3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon (18) dari vanilin secara langsung tidak menghasilkan
produk yang diinginkan. Hal ini disebabkan oleh pengaruh reaktivitas gugus fenolik vanilin. Dengan
demikian, proteksi gugus fenolik vanilin sebagai 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida telah berhasil
digunakan sebagai bahan baku sintesis turunan kalkon 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon
(50) dengan rendemen 76%.

Berdasarkan pada hasil penelitian yang dilakukan maka dapat disarankan bagi peneliti
selanjutnya yakni Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang sintesis senyawa turunan kalkon
dengan menggunakan metode yang lain, perlu dilakukan penelitian mengenai aktivitas biologis dari
senyawa 3-(4-etoksi-3-metoksifenil)-1-fenil-2-propenon dan perlu dilakukan sintesis senyawa turunan
kalkon dari 4-etoksi-3-metoksibenzaldehida hasil proteksi.
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WARNA MERAH EKSTRAK BI1JI PINANG (Areca catechu L.)
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Abstrak

Telah dilakukan penelitian pemanfaaan limbah serbuk besi sebagai penguat warna merah ekstrak
biji pinang (Areca catechu L.). Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui penggunaan FeCl; dari
limbah serbuk besi sebagai mordan dalam mengikat zat warna alam ekstrak etanol biji pinang.
Pada penelitian ini, terlebih dahulu dilakukan pewarnaan terhadap kain katun menggunakan teknik
pencelupan. Mordanting dilakukan dengan tiga cara yang dibedakan yaitu mordan pendahulu (pre
mordanting), mordan simultan (meta-chrome) dan mordan akhir (post mordanting). Ketahanan
warna diuji dengan mencuci dan menjemur kain yang telah diwarnai selama 5 jam (10.00-15.00
WITA). Pengaruh dari semua perlakuan tersebut dievaluasi dengan mengamati intensitas warna
menggunakan metode pencitraan digital. Intensitas warna yang diamati yaitu Blue karena
merupakan warna komplementer dari merah. Hasil penelitian menunjukkan bahwa teknik post
mordanting menghasilkan kain dengan intensitas warna paling tajam dan nilai intensitas warna
paling rendah (68) yang mengindikasikan lebih banyak zat warna terikat pada kain. Uji ketahanan
warna menunjukkan bahwa teknik post mordanting menghasilkan warna kain dengan daya tahan
paling baik dibuktikan oleh nilai intensitas warna paling rendah (107) dan perubahan warna kain
yang tidak signifikan meskipun % kelunturannya paling tinggi (36,448%).

Kata Kunci: Biji pinang, teknik mordanting, pewarnaan, intensitas warna

Abstract

Research has been carried out on the utilization of iron powder waste as a red color enhancer for
betel nut extract (Areca catechu L.). This study aims to determine the use of FeCI3 from iron
powder waste as a mordant in binding natural dyestuffs of betel nut ethanol extract. In this study,
the cotton fabric was first stained using a dyeing technique. Mordanting is carried out in three
different ways, namely pre mordanting, simultaneous mordant (meta-chrome) and final mordant
(post mordanting). Color resistance was tested by washing and drying the cloth that had been
enjoyed for 5 hours (10.00-15.00 WITA). The effect of all these treatments was evaluated by
observing the color intensity using digital imaging methods. The intensity of the color observed is
Blue because it is a complementary color to red. The results showed that the post mordanting
technique produced the fabric with the sharpest color intensity and the lowest color intensity value
(68) which indicated that more dye was bound to the fabric. The color resistance test showed that
the post mordanting technique produced the color of the fabric with the best durability, as
evidenced by the lowest color intensity value (107) and insignificant changes in the color of the
fabric even though the % fastness was the highest (36.448%).

Keywords: Areca nut, mordanting technique, coloring, color intensity

PENDAHULUAN

Zat warna alam merupakan zat warna yang diperoleh dari alam, biasanya pada bagian tumbuhan
seperti pada daun, batang, kulit, buah, bunga dan biji [1]. Setiap tumbuhan berpotensi menjadi sumber
zat warna karena mengandung pigmen alami [2]. Purnomo [3] menyatakan bahwa isolasi pewarna
alami dari tumbuhan dapat dilakukan dengan mengekstrak bagian tumbuhan menggunakan pelarut
yang kepolarannya sesuai dengan komponen yang akan diekstraksi. Salah satu tanaman yang
berpotensi untuk digunakan sebagai zat warna alami adalah pinang.

Zat warna alam biji pinang sangat ramah baik bagi lingkungan maupun kesehatan karena
kandungan komponen alaminya mempunyai nilai beban pencemaran yang relatif rendah, mudah
terdegradasi secara biologis dan tidak beracun [4]. Namun, dibalik beberapa kelebihan tersebut
terdapat kelemahan, yaitu mudah kusam dan ketahanan lunturnya yang rendah apabila dicuci serta
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terkena sinar matahari [5]. Untuk memperoleh zat warna dengan ketahanan luntur yang baik maka
diperlukan zat pembantu yang disebut mordan [6].

Mordan adalah salah satu zat yang dipergunakan dalam proses pencelupan agar warna yang
terserap ke dalam kain lebih kuat dengan meningkatkan daya lekatnya pada kain [7]. Mordan
membentuk jembatan kimia antara zat warna alam dengan sarat kain mengakibatkan afinitas zat warna
meningkat terhadap serat kain [8]. Menurut Manurung [9], tujuan pemberian mordan adalah untuk
meningkatkan daya serap kain terhadap zat warna alam. Penggunaan mordan terhadap zat warna alam
akan membentuk arah warna dengan intensitas warna yang berbeda sesuai dengan jenis mordan dan
variasi konsentrasinya, lamanya pencelupan dan jenis kain yang digunakan [10]. Terdapat 2 jenis
mordan, yaitu mordan alam dan mordan kimia. Salah satu jenis mordan kimia yang dapat digunakan
adalah besi.

Besi merupakan salah satu jenis logam yang paling banyak digunakan, umumnya dijumpai pada
industri-industri pengolahan logam seperti industri pembuatan paku, alat-alat rumah tangga dan alat-
alat mekanik [11]. Karena merupakan logam yang paling banyak digunakan maka akan menghasilkan
limbah dalam jumlah yang lebih banyak dibandingkan logam-logam lain. Menurut Bahri dan Irawan
[12], pemakaian besi industri menghasilkan limbah buangan yaitu serbuk besi yang merupakan hasil
langsung dari sisa pemotongan besi. Limbah serbuk besi tidak dikelolah dengan baik sehingga
terbuang percuma dan mencemari lingkungan [13]. Salah satu cara penanganan limbah yang baik
adalah memanfaatkan serbuk besi sebagai mordan.

Berdasarkan latar belakang di atas, maka peneliti tertarik untuk melakukan penelitian dengan
judul “Pemanfaatan Limbah Serbuk Besi Sebagai Penguat Warna Merah Ekstrak Biji Pinang (Areca
Catechu L.)”

METODE PENELITIAN
Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu gelas beaker, smartphone Xiaomi redmi 6
(13 mega pixel), box foto, erlenmeyer, gelas ukur, labu takar, pipet ukur, pipet volume, kertas saring,
gelas kimia, rotari evaporator, labu evaporator, tabung reaksi, spektrofotometer UV-Vis, timbangan
elektronik dan hot plate.
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu buah pinang yang diambil dari Desa
Kesetnana, Kabupaten Timor Tengah Selatan, Nusa Tenggara Timur, air, aquades, HCI pekat, FeCls,
kloroform, reagen dragendroff, serbuk Mg, H.SO., asetat anhidrat, HNO;, KSCN, serbuk besi,
NH4OH, ekstrak etanol biji pinang, Etanol 70%, kertas pH, dan deterjen Daia.
Prosedur Penelitian
Ekstraksi Sampel

Sebanyak 50 gr serbuk halus biji pinang dimasukkan ke dalam gelas piala kemudian

ditambahkan 250 mL etanol 70% dan direndam selama 3x24 jam. Hasil maserasi disaring dan
dimasukkan ke dalam evaporator dengan suhu 40°C dengan tujuan memisahkan ekstrak dari pelarut.
Uji Fitokimia

Uji Fitokimia dilakukan untuk mengetahui golongan metabolit sekunder yang terkandung dalam
sampel, meliputi, tanin, alkaloid, flavonoid, saponin dan terpenoid.
a. Uji Tanin

Sebanyak 2,5 mL ekstrak etanol biji pinang 100 ppm ditambahkan 5 mL FeCls, jika terbentuk
warna hijau atau kebiruan maka sampel tersebut positif tanin.
b. Uji Flavonoid

Indentifikasi flavonoid dilakukan dengan uji shinoda. Larutan uji ditambahkan dengan serbuk
Mg dan beberapa tetes HCI 1 M, apabila timbul warna merah atau jingga menandakan adanya
senyawa flavon, flavonol dan dihidroflavonol.
c. Uji Alkaloid

Sebanyak 5 mL esktrak etanol biji pinang ditambahkan 3 mL HCI, kemudian dimasukkan 1 mL
reagen dragendroff. Jika timbul warna jingga atau merah mengindikasikan adanya alkaloid.
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d. Uji Saponin

Sebanyak 1 mg ekstrak etanol dilarutkan dengan 5 mL aquades kemudian disaring, lalu
dikocok dalam tabung reaksi selama 10 detik. Terbentukya buih selama kurang lebih 10 menit dengan
ketinggian 1-10 cm dan tidak hilang dapat ditambahkan 1 tetes HCI menandakan adanya saponin.

e. Uji Terpenoid

Sebanyak 2 mL ekstrak etanol biji pinang ditambahkan 2 mL kloroform, 10 tetes asetat anhidrat
dan 3 tetes H,SO4 pekat. Jika muncul warna merah atau ungu maka sampel tersebut menunjukkan
adanya terpenoid.

Sintesis Besi(l11) Klorida

Serbuk besi halus sebanyak 15 gram dilarutkan dengan 115 mL HCI pekat kemudian
dipanaskan dengan suhu 70°C (+4 jam). Selanjutnya disaring dan filtrat dinetralkan dengan NH,OH
dan disaring lagi. Larutan besi (I1) yang diperoleh diukur konsentrasinya dengan prosedur sebagai
berikut:

1. Penentuan panjang gelombang maksimum

Dipipet larutan Fe(lll) 100 ppm sebanyak 5 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL.
Kemudian sebanyak 5 mL KSCN 1 M dan 3 mL larutan HNO3 1 M dimasukkan ke dalam labu ukur
lalu ditambahkan akuades sampai tanda batas. Diukur absorbansi larutan pada panjang gelombang
400-520 nm.

2. Pembuatan kurva kalibrasi

Dipipet larutan Fe(l11) 100 ppm sebanyak 0, 2, 4, 6 dan 8 ppm dimasukkan ke dalam labu ukur
10 mL. Kemudian sebanyak 1 mL KSCN 1 M dan 1,2 mL larutan HNO3z 1 M dimasukkan ke dalam
labu ukur lalu ditambahkan akuades sampai tanda batas. Diukur absorbansi larutan pada panjang
gelombang maksimum.

3. Penentuan konsentrasi besi(l1) dalam sampel

Diambil sampel sebanyak 10 ml dimasukkan ke dalam labu takar 25 mL. Kemudian ke dalam
larutan ditambahkan 5 mL KSCN 1 M dan 3 mL larutan HNO3; 1 M dan akuades sampai tanda batas
lalu dihomogenkan dengan cara dikocok. Dibaca absorbansi pada panjang gelombang maksimum.
Dilakukan tiga kali pengulangan.

Proses Pewarnaan (Mordanting)

Sebanyak 4 helai kain katun berukuran sama yaitu 5 x 5 cm dicelupkan ke dalam zat warna
melalui 4 perlakuan: tanpa mordan, pre mordanting, mordan simultan, dan post mordanting.
Selanjutnya diukur intensitas warna kain dengan metode pencitraan digital, dengan cara memasukkan
kain hasil pewarnaan ke dalam box foto (Gambar 1) yang telah dilengkapi dengan lampu 30 watt.
Selanjutnya dipotret menggunakan kamera smartphone Xiaomi Redmi 6 (13 mega pixel). Hasil potret
berupa gambar digital yang kemudian dikonversi menjadi intensitas warna dengan menggunakan
aplikasi RGB Color Detector.

Box ini terbuat dari stereoform dengan ukuran 20 x 20 x 20 cm dan pada salah satu sisinya
terdapat lubang berukuran 4 x 4 cm yang digunakan untuk memotret kain. Lampu berdaya 30 watt
yang dipasangkan di dalam box foto berfungsi sebagai sumber cahaya.

$ Lampu

) o

P Pintu

I Tempat sample

Gambar 1. Box foto

Pencelupan Tanpa Mordan

Diawali dengan mencelupkan kain ke dalam 25 mL zat warna alam ekstrak etanol biji pinang.
Setelah 30 menit, kain katun diangkat dan dijemur di bawah sinar matahari langsung. Kain yang telah
kering diukur intensitas warnanya.
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Pre Mordanting

Pre mordanting dilakukan dengan cara mencelupkan kain katun dalam 25 mL larutan mordan
FeCls terlebih dahulu selama 30 menit kemudian dikeringkan. Selanjutnya kain dicelupkan lagi ke
dalam 25 mL larutan zat warna alam ekstrak biji pinang selama 30 menit. Diangkat lalu dikeringkan.
Selanjutnyan diukur intensitas warnanya.
Mordan Simultan

Dimulai dengan mencampurkan 25 mL larutan mordan FeClz dengan 25 mL ekstrak biji pinang.
Selanjutnya kain katun direndam dalam campuran tersebut selama 30 menit, lalu kain diangkat dan
dikeringkan. Selanjutnya diukur intensitas warnanya.
Post Mordanting

Post mordanting dilakukan dengan mencelupkan kain ke dalam 25 mL larutan zat warna alam
ekstrak biji pinang terlebih dahulu selama 30 menit kemudian dikeringkan. Setelah itu, dicelupkan lagi
ke dalam 25 mL larutan mordan FeCls selama 30 menit. Kain katun diangkat dan dikeringkan.
Selanjutnyan diukur intensitas warnanya.
Uji Ketahanan Warna

Uji ketahanan warna dilakukan melalui perlakuan pencucian dan penjemuran selama 5 jam.
Kain katun yang telah melewati proses mordanting, diuji ketahanan warnanya dengan merendam kain
ke dalam larutan deterjen 1% selama 15 menit, lalu diangkat dan dijemur di bawah sinar matahari
langsung selama 5 jam mulai pukul 10.00-15.00 WITA. Selanjutnya diukur intensitas warna kain
dengan metode pencitraan digital dengan cara yang sama seperti pada proses mordanting.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui penggunaan FeCls dari limbah serbuk besi sebagai
mordan dalam mengikat zat warna alam ekstrak etanol biji pinang (Areca catechu L.). Untuk
mencapai tujuan tersebut maka penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahap, antara lain:

Ekstraksi Sampel

Esktraksi sampel menggunakan metode ekstraksi maserasi. Proses ekstraksi dilakukan dengan
merendam 50 g serbuk halus biji pinang ke dalam 250 mL pelarut etanol 70% selama 3x24 jam.
Pengadukan dilakukan sehari sekali yang bertujuan membantu sampel dapat kontak langsung dengan
pelarut sehingga zat aktifnya dapat terlarut sempurna. Setelah maserasi selama 3 hari, sampel disaring
hingga diperoleh filtrat ekstrak etanol biji pinang (Areca catechu L.). Ekstrak tersebut dipisahkan dari
pelarutnya melalui proses evaporasi pada suhu 40°C. Pemakaian suhu tersebut dimaksudkan untuk
mencegah rusaknya senyawa aktif akibat suhu yang terlalu tinggi. Namun, hal ini menyebabkan
ekstrak dan pelarut tidak terpisah secara maksimal sehingga dikeringkan pada suhu ruangan. Ekstrak
yang diperoleh berwarna merah kecoklatan dengan berat 47,2 gram dan rendemen sebesar 94,4%.
Uji Fitokimia

Uji fitokimia dilakukan untuk mengetahui golongan metabolit sekunder yang terkandung dalam
sampel biji pinang. Pada penelitian ini, dilakukan beberapa uji fitokimia yaitu uji tanin, flavonoid,
alkaloid, saponin dan terpenoid. Hasil uji dapat dilihat pada tabel 1.

Tabel 1. Uji Fitokimia Ekstrak etanol biji pinang

Uji Pereaksi Warna teoritis Warna Hasil
pengamatan Uji
Tanin FeCl; Hijau kehitaman / Hijau +

biru kehitaman Kehitaman

Flavonoid Mg + HCI pekat Merah /jingga Jingga +
Alkaloid Dragendroff Jingga / merah Jingga +
Saponin Agquades+HCI pekat Terbentuknya buih Berbuih +
Terpenoid  Liberman-Burchard Ungu / merah Keunguan +

Tanin dan flavonoid yang terkandung dalam ekstrak etanol biji pinang berperan sebagai
pigmen warna karena dapat menghasilkan warna merah yang dapat bereaksi dengan mordan.
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Sintesis Besi(l11) Klorida

Larutan FeCls disintesis dari 15 gram serbuk besi yang dilarutkan dalam 115 mL HCI pekat dan
dipanaskan pada suhu 70°C selama 125 menit hingga sampel larut sempurna. Larutan yang diperoleh
bersifat asam karena pelarutan dengan HCI pekat. Oleh karena itu, larutan dinetralkan dengan NH.OH
5 M. Larutan menjadi netral pada penambahan 100 mL larutan NH4sOH 5 M. Setelah dingin, sampel
disaring sampai larutan tidak megandung endapan lagi. Proses sintesis dan hasil yang diperoleh dapat
dilihat pada gambar 2.

TR R

(@) pelarutan (b) penetralan (c) penyaringan (d) Filtrat yang
mengandung FeCls;

Gambar 2. Sintesis senyawa Fe(l11) dari serbuk besi

Gambar 2 menunjukkan bahwa serbuk besi yang disintesis menghasilkan larutan FeClsberwarna
kuning. Selanjutnya, diukur konsentrasi larutan FeCl; melalui prosedur sebagai berikut:

Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Larutan Fe(lll) 100 ppm ditambahkan dengan pengompleks KSCN dan HNOs; untuk
pembentukan senyawa kompleks yang berwarna merah jingga. Larutan kompleks tersebut diukur
panjang gelombangnya pada kisaran panjang gelombang 400-520 nm. Hal ini karena kompleks
[Fe(SCN)e]* menyerap pada panjang gelombang tersebut. Kurva penentuan panjang gelombang
maksimum dapat dilihat pada gambar 3.
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Gambar 3. Kurva absorbansi [Fe(SCN)s]* pada panjang gelombang 400-520 nm

Gambar 3 memperlihatkan bahwa serapan maksimum kompleks [Fe(SCN)e]* terjadi pada
panjang gelombang 478 nm dengan absorbansi 0,345.
Pembuatan Kurva Kalibrasi

Kurva kalibrasi dibuat dari pengukuran kompleks [Fe(SCN)¢]* pada panjang gelombang
maksimum dengan 5 variasi konsentrasi larutan baku Fe(lll) 0, 2, 4, 6 dan 8 ppm. Masing-masing
larutan standar Fe(lll) diperlakukan dengan cara yang sama pada penentuan panjang gelombang
maksimum. Larutan yang dihasilkan diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum.
Kurva standar dapat dilihat pada gambar 4.
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y = 0,1356x + 0,0186
R?=0,9982

Absorbansi
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Konsentrasi Fe(l11) ppm

Gambar 4. Kurva kalibrasi larutan standar Fe(l11)

Dari kurva tersebut diperoleh persamaan regresi yang dinyatakan sebagai y=bx+a, dengan y
adalah absorbansi, b adalah slope, x adalah konsentrasi dan a adalah intersep. Persamaan regresi yang
diperoleh adalah y=0,1356x+0,0186 dengan R? sebesar 0,9982 dan nilai R sebesar 0,9990 yang
menunjukkan bahwa terdapat korelasi yang linier antara konsentrasi dan absorbansi.

Penentuan Konsentrasi Fe(l11) dalam sampel

Penentuan  konsentrasi  Fe(lll) dalam sampel dilakukan menggunakan  metode
spektrofotometer UV-Vis. Dimulai dengan menambahkan KSCN yang berfungsi sebagai reagen
pengompleks dan HNOjs; ke dalam sampel. Larutan diukur absorbansinya pada panjang gelombang
maksimum 478 nm. Pengukuran dilakukan sebanyak tiga kali agar mendapatkan hasil yang presisi.
Hasil analisis menunjukkan konsentrasi Fe(lll) dalam sampel yaitu 0,0126%. Hasil pengukuran
sampel yang didapatkan dapat dilihat pada tabel 2.

Tabel 2. Hasil pengukuran sampel
Sampel (FeCls)  Absorbansi Konsentrasi (ppm)

1 1,297 9,427

2 1,312 9,538

3 1,322 9,612

Rata-rata 1,310 9,525
Konsentrasi Fe 0,0126%

Proses Mordanting

Pada penelitian ini ekstrak etanol biji pinang digunakan sebagai pewarna dengan perbedaan
proses mordanting dan Fe(lll) sebagai mordan. Proses mordanting bertujuan untuk meningkatkan daya
tarik zat warna alam terhadap kain serta menghasilkan ketajaman warna yang baik dan permanen.
Setelah proses mordanting, diukur intensitas warna masing-masing kain. Intensitas warnha yang
diamati yaitu Blue karena merupakan warna komplementer dari merah. Hasil dari proses mordanting
dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil pewarnaan dan Intensitas warna kain

Teknik Perlakuan Hasil Warna Intensitas Warna
Mordanting (Pewarnaan)
Sebelum Sesudah Sebelum Sesudah
Tanpa mordan Light French 222 135
Pre mordanting | - - Khaki 222 138

el N

Mordan simultan 3 i Brown Sugar 222 77
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Post mordanting - Redwood 222 68

Berdasarkan tabel 3 dapat dilihat bahwa kain katun yang diwarnai dengan penambahan mordan
memberikan ketajaman warna yang lebih baik dibanding kain katun tanpa penambahan mordan. Hal
ini menunjukkan bahwa mordan meningkatkan daya serap zat warna alami oleh serat kain. Diantara
ketiga perlakuan pewarnaan kain menggunakan mordan, hasil terbaik diperoleh menggunakan teknik
post mordanting. Hasil tersebut ditunjukkan oleh intensitas warna kain katun yang paling tajam dan
nilai intensitas warna paling rendah (68). Hal ini dikarenakan kain dicelupkan terlebih dahulu pada zat
warna sehingga larutan zat warna terserap lebih besar. Hal ini sesuai dengan pernyataan Djufri
(1976:121) bahwa ketajaman warna diperolen karena zat warna terserap ke dalam kain secara
maksimal.

Uji Ketahanan Warna

Penentuan ketahanan warna pada kain katun dimaksudkan untuk mengetahui seberapa stabil zat
warna terikat pada kain akibat pencucian dan penjemuran. Uji ini dilakukan melalui dua proses yaitu
pencucian dalam deterjen 1% dan penjemuran selama 5 jam (10.00-15.00). Selanjutnya dihitung %
kelunturan masing-masing kain. Hasil uji ketahanan warna dapat dilihat pada tabel 4.

Tabel 4. Intensitas dan % kelunturan warna setelah pencucian dan penjemuran

Teknik Perlakuan Hasil Intensitas Warna Luntur
Mordanting Uji pencucian dan Warna (%)
penjemuran
Sebelum Sesudah Sebelum Sesudah
Tanpa i | ! Pale 135 176 23,295
mordan ' ; Silver %
Pre i Silver 138 163 15,337
mordanting Pink %
Mordan Gray 77 120 35,883
simultan : Beige %

Post S Beaver 68 107 36,448
mordanting > %

Berdasarkan tabel di atas, kestabilan warna terhadap uji pencucian dan penjemuran dapat dilihat
melalui 2 faktor yakni % kelunturan dan intensitas warna. Berdasarkan % kelunturan, kain katun yang
diwarnai tanpa mordan cukup stabil karena hanya 23,295% zat warna yang terlepas. Namun, kain
tersebut memiliki nilai intensitas warna paling tinggi (176) dan warna kain paling terang yang
menunjukkan bahwa zat warna yang terserap oleh serat kain mudah lepas karena tidak adanya zat
pengikat warna. Diantara ketiga perlakuan pewarnaan kain menggunakan mordan, teknik pre
mordanting menghasilkan kain dengan kestabilan warna yang baik. Hasil tersebut dibuktikan oleh
nilai % kelunturan yang paling kecil (15,337%) dibandingkan teknik lainnya. Namun berdasarkan
intensitas warna, teknik post mordanting menghasilkan kain dengan ketahanan warna terbaik. Hasil ini
dibuktikan oleh nilai intensitas warna paling rendah (107) dan perubahan warna kain yang tidak
signifikan meskipun % kelunturannya paling besar (36,448%). Hal ini dikarenakan pada teknik
tersebut kain dicelupkan terlebih dahulu pada zat warna sehingga serat kain menyerap zat warna lebih
banyak kemudian dicelupkan ke dalam zat mordan dengan tujuan mengikat zat warna agar tidak
mudah luntur.

KESIMPULAN DAN SARAN
Berdasarkan hasil yang diperoleh maka dapat disimpulkan bahwa :
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1. Senyawa besi (I11) hasil sintesis mampu menguatkan ikatan zat warna alam terhadap serat kain
yang berarti FeCls dapat meningkatkan kemampuan mordanting ekstrak biji pinang.

2. Pewarnaan kain dengan teknik post mordanting menghasilkan kain dengan intensitas warna paling
rendah (68) atau jumlah zat warna terikat paling tinggi.

3. Uji ketahanan warna menunjukkan bahwa teknik post mordanting menghasilkan warna kain
dengan daya tahan paling baik dibuktikan oleh nilai intensitas warna paling rendah (107) dan
perubahan warna kain yang tidak signifikan meskipun % kelunturannya paling tinggi (36,448%).

Dalam penelitian ini digunakan FeCls yang bersumber dari limbah serbuk besi, sehingga diduga
mengandung banyak pengotor yang mempengaruhi kekuatan ikatan zat warna dengan kain. Oleh
karena itu perlu dilakukan penelitian dengan menggunakan larutan FeCls murni sebagai mordan. Perlu
juga dilakukan optimasi larutan ekstrak etanol biji pinang untuk menentukan suhu ekstrak dan waktu
yang sesuai.
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Abstrak

Sarcophyton sp. adalah salah satu jenis karang lunak yang menghasilkan senyawa kimia alami dan
dikenal dengan istilah natural produk yang berpotensi sebagai sumber obat alami. Karang lunak
Sarcophyton sp., menunjukkan aktivitas sebagai antimikroba, antibakteri, antifungi, antitumor,
antiinflamantori, dan neurotoksik yang bermanfaat bagi industri farmasi. Tujuan penelitian ini
adalah untuk mengidentifikasi senyawa metabolit sekunder fraksi vacuum liquid chromatography.
Sampel diekstraksi dengan cara maserasi menggunakan pelarut metanol. Ekstrak yang diperoleh
diuji kromatografi lapis tipis dengan penampak noda 20% H2SO4 yang menunjukkan warna merah
atau ungu menandakan adanya senyawa terpenoid dalam ekstrak metanol karang lunak Sarcopyton
sp. kemudian difraksinasi dengan metode vacuum liquid chromatography dengan menggunakan
pelarut n-heksana, diklometana, etil asetat, dan metanol. Pemisahan dengan metode vacuum liquid
chromatography menghasilkan 10 fraksi. Selanjutnya dilakukan uji kromatografi lapis tipis dan
hasil penelitian menunjukkan bahwa fraksi etil asetat karang lunak Sarcophyton sp. mengandung
senyawa terpenoid yang ditandai dengan bercak berwarna merah atau ungu.

Kata kunci: Sarcophyton sp.; cembranoid; kromatografi cair vakum

Abstract

[Title: Fractination of Soft Coral Methanol Extract of Sarcophyton sp. using the Vacuum
Liquid Chromatography] Sarcophyton sp., is a type of soft coral that produce natural chemical
compoundsare known as natural products that have the potential as a source of natural medicine.
Soft coral Sarcophyton sp., showed activity as antimicrobial, antibacterial, antifungal, antitumor,
anti- inflammatory, and neurotoxic which are beneficial for the pharmaceutical industry. The
purpose ofthis study was to identify secondary metabolites of the vacuum liquid chromatography
fraction. Samples was extracted by maceration using methanol as solvent. The extract obtained was
tested bythin layer chromatography with the appereance of 20% H2SO4 stains showing a red or
purple colourindicating the presence of terpenoid compounds. Then fractionated by vacuum liquid
chromatography using n-hexane, dicloromethane, ethyl acetate, and methanol as solvents.
Separation by vacuum liquid chromatography produces 10 fractions. Subsequently, thin layer
chromatography was performed and the results showed that the soft coral fraction of sarcophyton
sp. contained terpenoid compounds which are marked with red or purple spots.

Keywords: Sarcophyon sp.; cembranoids; vacuum liquid chromatography

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara kepulauan terbesar di dunia dengan pantai sepanjang 81.000 km
yang kaya akan terumbu karang dan biota laut lainnya [1]. Dari hasil temuan terakhir Ofwegen [2]
diketahui bahwa perairan dangkal di Kepulauan Indonesia, Filipina, Papua Nugini merupakan
perairan dengan jumlah jenis karang lunak terbanyak. Perairan ini disebut sebagai pusat
keanekaragaman spesies karang lunak di dunia. Hingga Kini, sejumlah 90 genus yang mewakili 23
famili karang lunak telah berhasil dikumpulkan dan diidentifikasi dari perairan tropis Indo-Pasifik [3].
Karang lunak yang ada di Indonesia didominasi berturut-turut oleh genus Sinularia, Sarcophyton,
Lobophytum dan Nephtea [4].

Secara alamiah, sebaran karang tertinggi dijumpai di bagian tengah Indonesia dan timur
Indonesia, seperti di perairan sekitar Sulawesi, Maluku, bagian barat Papua dan Nusa Tenggara [5].
Nusa Tenggara Timur (NTT) mempunyai kondisi geografis sebagai provinsi berkepulauan dengan
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luas wilayah daratan 47.349 km? dan luas perairan + 200.000 km? yang tersebar di 674 pulau [6].
Munasik et al., [7] telah melakukan penelitian tentang kondisi tutupan karang di sepanjang lintasan
survey di Taman Nasional Perairan (TNP) Laut Sawu Provinsi Nusa Tenggara Timur. TNP Laut
Sawu ini mencakup Wilayah Kabupaten Rote Ndao, Kabupaten Sabu Raijua, Kabupaten Sumba
Timur, Kabupaten Sumba Tengah, Kabupaten Sumba Barat Daya, Kabupaten Manggarai, Kabupaten
Manggarai Barat, Kabupaten Kupang dan Kota Kupang. Hasil penelitian menunjukkan tutupan
karang di kota kupang 80% didominasi oleh karang mati dan 20% merupakan terumbu karang dan
karang lunak.Karang lunak didominasi oleh spesies Sarcophyton sp. dan Lobophytum sp.

Sarcophyton sp. adalah salah satu jenis karang lunak yang menghasilkan senyawa kimia alami
dan dikenal dengan istilah natural produk yang berpotensi sebagai sumber obat alami. Hasil penelitian
yang dilakukan oleh Sawant et al., [8] menyatakan bahwa senyawa bioaktif yang terdapat pada karang
lunak Sarcophyton sp. menunjukkan aktivitas sebagai antimikroba, antibakteri, antifungi, antitumor,
antiinflamantori, dan neurotoksik yang bermanfaat bagi industri farmasi.

Senyawa bioaktif yang yang terdapat pada Sarcophyton sp. adalah cembranoid. Cembranoid
adalah salah satu kelas dari diterpenes yang memiliki 14 kerangka cincin. Senyawa tipe cembranoid
telah ditemukan sebagai konstituen yang paling penting dalam coelenterata laut. Fungsi dari
cembranoid inilah yang mendasari metabolomik penanda kimia menggunakan senyawa tersebut pada
pengkajian lingkungan terumbu karang [9]. Banyak cembranoid telah diisolasi dari octocoral
(Alcyonaceae) dari genus Sinularia sp., Lobophytum sp., Sarcophyton sp., dan Pachyclavularia.

METODE
Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Februari 2022 sampai Maret 2022 di Laboratorium Riset
Terpadu Universitas Nusa Cendana.

Alat dan Bahan

Bahan-bahan yang digunakan adalah karang lunak Sarcophyton sp., metanol, n-heksana,
diklorometana, etil asetat, 20% H2S04 dalam metanol, dan silika G60. Sedangkan alat-alat yang
digunakan yaitu erlenmeyer, gelas kimia, gelas ukur, pipet tetes, neraca analitik, aluminium foil,
kertassaring, tissue, batang pengaduk, peralatan vakum cair kromatografi, dan rotary evaporator.

Pengambilan dan Preparasi Sampel

Sampel karang lunak Sarcophyton sp. diambil di Pantai Uibua, Desa Uiasa, Kecamatan Semau.
Sampel difoto kemudian diambil dan dimasukkan kedalam kantong plastik. Kemudian sampel dicuci
lalu dipotong kecil-kecil. Sampel dicuci kembali lalu dikeringanginkan setelah itu diblender.

Ekstraksi

Sampel karang lunak Sarcophyton sp. diekstraksi dengan cara maserasi. Sebanyak 356,9 gram
karang lunak Sarcophyton sp. direndam dengan 600 mL metanol selama 3x24 jam pada suhu ruang.
Sampel yang direndam kemudian disaring dengan menggunakan kertas saring sehingga menghasilkan
filtrat 1 dan residu 1. Kemudian residu 1 ditambah dengan 600 mL metanol, ditutup dengan
aluminium foil dan dibiarkan selama 3x24 jam pada suhu ruang. Sampel tersebut disaring dan
menghasilkan filtrat 2 dan residu 2. Setelah itu, dilakukan evaporasi menggunakan rotary evaporator
dengan suhu 40 ‘C sehingga didapat ekstrak metanol karang lunak Sarcophyton sp. Kemudian
ditimbang menggunakan neraca analitik, diperoleh ekstrak metanol sampel sebanyak 1,58 gram dan 1
gram. Setelah itu, dihitungpersentase rendemen dengan rumus [10]:

Jumlah rendemen = Berat e,ksm,lk, @9 _x 100% 1)
Berat simplisia (g)

Fraksinasi

Ekstrak kental metanol dianalisis menggunakan KLT dengan kombinasi pelarut yang memiliki
tingkat kepolaran yang berbeda. Hasil analisis KLT dengan pemisahan terbaik digunakan sebagai
eluen pada proses VLC. Sebelum dilakukan proses pemisahan dengan VLC, sampel diimpregnasi
terlebih dahulu menggunakan silika gel. Sebanyak 3.240 gram ekstrak metanol diimpregnasi dengan
silika gel sebanyak 10 gram kemudian digerus hingga homogen dan kering. Selanjutnya sampel
dimasukkan pada bagian atas kolom yang disebar secara merata lalu diletakkan kertas saring
diatasnya. Kemudian dihidupkan alat vakum untuk memperoleh kerapatan yang maksimum. Setelah
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itu, dilakukan elusi daril00% heksan, 25% CH2Cl2/heksana, 50% CH2Cl2/heksana, 100% CH2ClI2,
10% EtOAC/CH2CI2, 20% EtOAc/CH2CI2, 50% EtOAc/CH2CI2, 100% EtOAc, 10% MeOH/
CH2CI2 dan 100% MeOH. Eluat hasil pemisahan ditampung dalam erlenmeyer yang kemudian
dipekatkan dengan alat rotary evaporator [11]. Fraksi-fraksi dilakukan analisis pola pemisahan dan
sebaran komponen senyawa menggunakan metode KLT. Kromatogram dikeringkan dan disemprot
dengan larutan 20% H2S04 dalam metanol.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Ekstraksi dan Fraksinasi

Sebelum sampel diekstraksi, sampel dicuci untuk membersihkan sampel dari kotoran yang
melekat pada karang lunak. Kemudian sampel dipotong kecil-kecil karena semakin kecil ukuran
sampel maka interaksi sampel dengan pelarut semakin besar. Setelah itu, sampel dikeringanginkan
untuk menghindari pembusukan dan pertumbuhan jamur pada sampel yang dapat merubah kandungan
senyawa kimia yang ada di dalamnya. Proses penjemuran tidak boleh di bawah sinar matahari
langsung karena dapat mengakibatkan senyawa-senyawa kimia yang terkandung di dalamnya
teroksidasi dan mengubah kandungan dari senyawa-senyawa tersebut [12]. Setelah sampel kering
diblender dan ditimbang sebanyak 356.9 gram.

Ekstraksi karang lunak dilakukan dengan cara maserasi. Penggunaan metode maserasi
didasarkan pada praktisnya pengerjaan dan alat yang digunakan sederhana dan mudah. Maserasi
dilakukan dengan cara merendam serbuk simplisia dalam cairan penyari. Cairan penyari akan
menembus dinding sel danmasuk dalam rongga sel yang mengandung zat aktif akan larut dan karena
adanya perbedaan konsentrasi antara larutan zat aktif di dalam sel dengan yang di luar sel, maka
larutan yang pekat akan terdesak keluar. Peristiwa tersebut berulang sehingga terjadi keseimbangan
antara larutan di luar sel dan di dalam sel [12]. Keuntungan lain metode maserasi adalah tidak
dipanaskan, sehingga bahan alam tidak menjaditerurai. Ekstraksi dengan cara dingin memungkinkan
beberapa senyawa memiliki kelarutan terbatas dalam pelarut ekstraksi pada suhu kamar [10]. Agar
senyawa kimia di dalam sampel dapat terekstrak secara menyeluruh maka dilakukan remaserasi.

Pelarut yang digunakan adalah metanol. Pemilihan metanol sebagai pelarut, karena memiliki
tetapan dielektrik 33, tetapan dielektrik metanol ini lebih rendah daripada air yang memiliki tetapan
dielektrik 80. Tetapan dielektik menunjukkan derajat kepolaran. Kepolaran yang lebih rendah dari
pelarut air bermanfaat untuk melarutkan semua zat, baik bersifat polar maupun semipolar. Menurut
Salamah & Widyasari [13] metanol merupakan pelarut universal yang memiliki gugus polar (-OH)
dan gugus nonpolar (-CH3) sehingga dapat menarik senyawa-senyawa yang bersifat polar dan
nonpolar. Proses maserasi dengan metanol dilakukan selama 3x 24 jam. Hal ini bertujuan untuk
memaksimalkan proses pengambilan senyawa-senyawa kimia yang terdapat pada sampel. Selama
proses perendaman, sampel disimpan dalam wadah yang tertutup dan terlindung dari cahaya langsung
yang bertujuan untuk mencegah reaksi katalisis cahaya ataupun perubahan warna [12]. Ekstrak
metanol yang diperoleh kemudian disaring, dan diperoleh ekstrak kasar metanol kemudian ekstrak
kasar dipekatkan menggunakan rotary evaporator sehingga diperoleh ekstrak kental (ekstrak
metanol). Ekstrak metanol yang diperoleh selanjutnya ditimbang dan diperoleh berat ekstrak metanol
sebesar 1.66 gram dan 1 gram.

Tabel 1. Rendemen ekstrak metanol karang lunak Sarcophyton sp.

Sampel Rendemen%
Maserasi 0.44
Remaserasi 0.6
Total 0.45

Untuk mengetahui berapa persen zat yang terekstrak dari sampel maka dihitung persentase
rendemen dari ekstrak. Hal ini juga berkaitan dengan berapa banyak kandungan bioaktif yang
dikandungnya, karena semakin besar rendemennya dapat diasumsikan banyaknya kandungan senyawa
bioaktif yang terdapat pada sampel tersebut. Hal ini sesuai dengan yang dilaporkan oleh Nurhayati &
Aryanti [14] bahwa nilai rendemen yang tinggi menunjukkan banyaknya komponen bioaktif yang
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terkandung di dalam ekstrak tersebut. Untuk ekstrak metanol hasil maserasi didapatkan rendemen
sebesar 0,44% dan untuk ekstrak metanol hasil remaserasi diperoleh rendemen sebesar 0,46% dengan
warna coklat. Nilai tersebut dipengaruhi oleh beberapa faktor yaitu, jenis pelarut, konsentrasi pelarut,
ukuran partikel simplisia, dan lamamya waktu ekstraksi. Ekstrak yang diperoleh dipisahkan dengan
metode KLT.

Gambar CM (D)
EtoAC:IJ\;IVI \J..U) \I_} [N AN, VN AR AT | \L.U} \l_) [N AN ), \VH AR AT ) \J..J.} \\J} J.UU'/ULI.\JAC (H)
MeOH:DCM (1:9) (I) 100% MeOH

Fraksinasi

Fraksinasi bertujuan untuk memisahkan dan memurnikan kandungan tertentu yang terdapat
dalam sampel berdasarkan perbedaan kepolaran. Pada penelitian ini fraksinasi dilakukan dengan
metode vacuum liquid chromatography (VLC). VLC bertujuan untuk memisahkan senyawa-senyawa
di dalam ekstrak. Pemisahan dengan metode VLC menggunakan alat berupa pompa vakum untuk
mempercepat laju eluen, kolom dielusikan dengan campuran pelarut yang cocok, mulai dengan
pelarut kepolaran rendah kemudian ditingkatkan perlahan-lahan. Proses pemisahan meggunakan VLC
diawali dengan impregnasi sampel terlebih dahulu, impregnasi merupakan proses pengadsorpsian
sampel ke silika gel. Hal ini dilakukan agar senyawa dapat terikat kuat dalam silika (fasa diam)
sehingga hanya dengan pelarut yang sesuai saja senyawa dapat terelusi. Proses pengisian kolom
dengan silika harus merata dengan tujuan agar tidak merusak batas-batas pita kromatografi yang
disebabkan oleh adanya gelembung udara yang masuk. Setelah silika gel sudah dimasukkan, ekstrak
sebanyak 14.35 gram yangsudah diimpregnasi juga dimasukkan dalam kolom VLC. Elusi dilakukan
dengan mengalirkan beberapa pelarut, dimulai dari 100% heksan, 25% CH2Cl2/heksana, 50%
CH2Cl2/heksana, 100% CH2CI2, 10% EtOAc/CH2CI2, 20% EtOAc/CH2CI2, 50%
EtOAC/CH2CI2, 100% EtOAc, 10% MeOH/ CH2CI2 dan 100% MeOH. Sampel tersebut
bermigrasi terhadap fase gerak dengan cepat karena berada ada dalam suasana vakum. Dari hasil VLC
tersebut didapatkan 10 fraksi yang selanjutnya dianalisis dengan KLT untuk melihat profil
kromatografinya.
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Gambar 2. Eluen (a) 100% EtOAc (b) EtOAc:DCM (1:1) (c) 100% DCM
(d) MeOH:DCM(1:9) (e) EtOAC:N-heksan (9:1) (f) EtOAc:DCM (4:6)

Tabel 2. Nilai Rf Fraksi-Fraksi Vacuum Liquid Chromatography

Eluen
Fraksi 100% EtOAc:D 100% DCM MeOH:D EtOAc:N- OAc:DCM
EtOAc CM(1:1) CM(1:9) 95heksan (4:6)
(9:1)
(A) 100% N- - - - - -
heksan
(B) 25% DCM: N- 0.9 0.94 - - 0.96 0.95
heksan
(C)50% DCM: N- 0.9 0.94 - - 0.96 0.95
heksan
(D) 100% DCM - 0.94 - - 0.96 0.95
(E) 10% 0.92 0.89 0.73 - 0. 0.92
EtOAc:DCM
(F) 20% 0.92 0.85 0.08; 0.23; - 0.95 0.91
EtOAc:DCM 0.43; 0.62;
0.74
(G) 50% 0.92 0.85 0.12; 0.42 - 0.95 0.91
EtOAc:DCM
(H) 100% EtOAc 0.91 0.48; 0.17 0.92 0.89 0.87
0.9
(N 10% 0.91 0.47; - 0.92 0.87 -
MeOH:DCM 0.9
(J) 100% MeOH 0.91 0.89 - 0.92 0.87 0.9

Noda-noda kromatogram tiap-tiap komponen yang terpisah dengan baik akan tampak sebagai
noda yang bulat dan harga Rf yang sama pada KLT yang sama kemungkinan merupakan zat yang
sama [15]. Hasil uji KLT menunjukkan bahwa fraksi B1 dan C1 memiliki noda yang sama dengan
nilai Rf yang sama yaitu 0.9; fraksi E1, F1, dan G1 memiliki noda yang sama dengan nilai Rf yaitu
0.92; fraksi H1, 11, dan J1 memiliki noda yang sama dengan nilai Rf 0.91; fraksi B2, C2 dan D2
memiliki noda yangsama dengan nilai Rf yang sama yaitu 0.94; fraksi E2, F2, dan G2 memiliki noda
yang sama dengan nilai Rf yaitu 0.85; fraksi H2, dan 12 memiliki noda yang sama dengan nilai Rf 0.9;
fraksi E5, F5, dan G5 memiliki noda yang sama dengan nilai Rf yaitu 0.95; fraksi B6, C6 dan D6
memiliki noda yang sama dengan nilai Rf yang sama yaitu 0.95; fraksi E6, F6, dan G6 memiliki noda
yang sama dengan nilai Rf yaitu 0.91. Hasil pemisahan golongan senyawa terpenoid pada fraksi-
fraksi VLC dengan eluen100% etil asetat menghasilkan pemisahan yang baik dengan noda yang jelas
pada fraksi B1-J1 dengan noda berwarna ungu; dengan eluen etil asetat : diklorometan (1:1)
menghasilkan pemisahan dengan noda yang jelas pada fraksi B2-G2 dengan noda berwarna ungu muda;
dengan eluen etil asetat : n-heksan(9:1) menghasilkan pemisahan dengan noda yang jelas pada fraksi
E5-H5 dengan noda berwarna ungu muda; dengan eluen etil asetat : diklorometan (4:6) menghasilkan
pemisahan dengan noda yang jelas pada fraksi B6-G6 dengan noda berwarna ungu muda. Pemisahan
senyawa terpenoid dengan eluen 100% DCM dan eluen metanol: diklorometan, menunjukkan hasil
pemisahan kurang baik.
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Senyawa terpenoid cenderung bersifat non polar sehingga dapat terpisah dengan baik pada
eluen yang memiliki kepolaran sama. Dugaan senyawa terpenoid adalah noda dengan warna ungu,
merah sampai merah keunguan. Menurut Sharifa et al., [16] senyawa terpenoid akan membentuk
warna merah muda hingga ungu atau violet setelah disemprot dengan H2SO4 10% dan dipanaskan.

Menurut Sammarco et al., [17], terpenoid merupakan senyawa kimia yang memiliki aroma atau bau
yang harum. Senyawa terpen dapat digunakan dalam bidang farmasi sebagai antibiotika, antijamur,
dan senyawa antitumor. Kegunaan senyawa terpen bagi karang lunak itu sendiri adalah sebagai
penangkal terhadap serangan predator, media untuk memperebutkan ruang lingkup, dan membantu
proses reproduksi.

KESIMPULAN DAN SARAN
Kesimpulan

Hasil analisis uji kualitatif dengan kromatografi lapis tipis menunjukkan bahwa fraksi etil asetat
Sarcophyton sp. menunjukkan hasil positif untuk senyawa terpenoid yang ditandai dengan adanya
nodaberwarna ungu.
Saran

Perlu dilakukan penelitan lebih lanjut terkait analisis senyawa terpenoid dengan metode lain.
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Abstrak

Telah dilakukan penelitian tentang pemanfaatan arang tempurung kenari teraktivasi HCI sebagai
adsorben senyawa fosfat pada limbah domestik. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
pengaruh konsentrasi dari aktivator larutan HCI pada arang tempurung kenari dalam mengadsorpsi
fosfat pada limbah domestik Dalam penelitian ini menggunakan variasi konsentrasi HCI 1, 2, 3, 4
dan 5 M. Hasil penelitian menunjukkan Semakin tinggi konsentrasi aktivator HCI maka semakin
tinggi pula daya adsorpsi arang aktif tempurung kenari (Canarium vulgare leenh) yang
ditunjukkan dengan nilai kadar fosfat yang teradsorbsi dan persentase fosfat yang teradsorpsi pada
konsentrasi activator HCI 5 M vyaitu 2,332 mg/L dan 94,6%.. Arang aktif tempurung kenari
(Canarium vulgare leenh) yang diperoleh memiliki karakteristik hampir mendekati standar mutu
SNI 06-3730-1995 antara lain kadar air 9,5%, kadar abu 5,4% dan luas permukaaan 27,26 m?/g..
Waktu kontak optimum untuk adsorpsi ion fosfat (PO,)* adalah 30 menit.

Kata Kunci: Tempurung kenari, Arang aktif, dan lon fosfat (PO4)*

PENDAHULUAN

Limbah cair domestik merupakan salah satu bahan sisa dari aktivitas manusia yang dihasilkan
sepanjang waktu. Bahan sisa yang berasal dari rumah tangga tersebut berupa air yang telah digunakan
yaitu meliputi air buangan dari kamar mandi, WC, tempat cuci atau tempat memasak. Pada awalnya
bahan sisa tersebut tidak menimbulkan masalah karena lingkungan masih mampu menetralkannya
secara alami. Seiring dengan pertambahan jumlah penduduk menyebabkan volume dan jenis
kandungan limbah cair yang dihasilkan semakin besar dan menyebabkan kemampuan lingkungan
untuk menetralisir semakin menurun, sehingga limbah cair domestik menimbulkan berbagai masalah,
baik terhadap manusia maupun lingkungan itu sendiri, diantaranya dapat mencemari tanah dan
merusak ekosistem air. Pengolahan limbah cair domestik dapat dilakukan dengan berbagai cara, salah
satu metode yang murah adalah menggunakan adsorben arang aktif. Arang aktif merupakan arang
yang dihasilkan dari proses aktivasi untuk meningkatkan daya serap terhadap zat tertentu sebagai
target. Arang aktif dapat dibuat dari limbah bagian tumbuhan yang tidak digunakan oleh manusia
seperti sabut kelapa, tempurung kelapa, tempurung kemiri, tongkol jagung, sabut lontar dan lain-lain.

Salah satu bahan yang bisa dibuat sebagai arang aktif adalah tempurung kenari. Tempurung
kenari merupakan bagian dari buah kenari yang tidak dimanfaatkan oleh masyarakat dan dibuang
sebagai limbah. Temprung kenari juga memiliki struktur yang keras. Berdasarkan uraian di atas maka
telah dilakukan penelitian Pemanfaatan Arang Aktif Tempurung Kenari (Canarium vulgare leenh)
Teraktivasi HCI Sebagai Adsorben Senyawa Fosfat Pada Limbah Domestik

METODE PENELITIAN
Bahan dan Alat

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah arang aktif dari tempurung kenari,
limbah domestik diambil dari perumahan Liliba, kertas saring, HCI 1 M, 2 M, 3 M, 4 M, dan 5 M,
Metilen Biru, Aquades, Ammonium Molibdat, KH.PO,, Asam Askorbat, Kalium Antimol Tartrat dan
Asam Sulfat 2,5 M.

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah spektrofotometer UV-Vis, oven, tanur,
mortal, timbangan digital, stirrer, batang magnet, erlenmeyer 100 ml, gelas beaker 100 ml, corong,
pengaduk, ayakan 60 mesh, pipet tetes, pipet volume, bola karet, gelas ukur, kuvet, pH meter
universal, labu ukur 100 ml, labu ukur 50 ml dan cawan porselin.

Prosedur Kerja
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Preparasi arang tempurung kenari (Canarium vulgare leenh)

Tempurung kenari (Canarium vulgare leenh) dibersihkan dari kotoran, dibakar dalam tungku
pengarangan dan dilakukan proses karbonisasi pada tanur dengan suhu 500 °C selama 2 jam.
Kemudian digerus dan diayak menggunakan ayakan 60 mesh.

Aktivasi arang dengan HCI

10 g arang aktif yang telah diayak direndam dalam larutan HCI dengan konsentrasi 1 M, 2 M, 3
M, 4 M dan 5 M, diaduk selama + 24 jam kemudian didekantasi dan dicuci dengan aquades sampai
bebas klorida. Selanjutnya, dikeringkan dalam oven pada suhu 110 °C selama + 2 [1].

Karakteristik Arang Aktif Tempurung Kenari
Penentuan kadar air arang aktif
Arang aktif ditimbang 1 g kemudian dikeringkan pada oven 105 °C selama 3 jam. didinginkan

dalam destikator dan ditimbang. Kadar air dapat ditentukan dengan persamaan sebagai berikut :
Berat awal — Berat akhir
x100% (1)

Kadar air (%) = Berat awal

Penentuan kadar abu arang aktif
Arang aktif ditimbang 1 g lalu dimasukkan dalam tanur dan dikalsinasi pada temperatur 500 °C.

Setelah 120 menit didinginkan dalam desikator dan ditimbang. Kadar abu dihitung dengan rumus :
Berat abu

Kadar abu (%) = ————————x 100% (2)
Berat sampel

Penentuan luas permukaan arang aktif

Metilen biru 2 ppm diukur pada panjang gelombang 500-700 nm. Kemudian dibuat kurva
standar metilen biru dengan variasi konsentrasi 2, 3, 4 dan 5 ppm pada panjang gelombang
maksimum. Sebanyak 0,1 gram arang aktif di campur dengan 15 ml larutan metilen biru 50 ppm dan
dilakukan pengadukan dengan variasi waktu (20, 30, dan 40 menit). Campuran disaring, diukur
adsorbansinya. Konsentrasi metilen biru teradsorpsi yang digunakan untuk menghitung luas
permukaan arang aktif,
Pengukuran pH

Sebanyak 5 mL sampel limbah domestik diukur dan dicatat nilai pH yang diperoleh. Kemudian
dilakukan perlakuan yang sama untuk limbah domestik setelah diadsorpsi dengan arang aktif
tempurung kenari.
Penentuan Kadar lon Fosfat dengan Spektrofotometer UV-Vis
Pembuatan Amonium Molibdat

Ditimbang 4 gr amonium molibdat dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL, lalu diencerkan
dengan aquades.
Pembuatan Asam Askorbat 0,1 M

Ditimbang 0,88 gr asam askorbat dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL, lalu diencerkan
dengan aquades.
Pembuatan Kalium Antimol Tartrat

Ditimbang 0,132 gr kalium antimol tartrat dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL, lalu
diencerkan dengan aguades.
Pembuatan Asam Sulfat 2,5 M

Diukur 14 mL asam sulfat dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL, lalu diencerkan dengan
aquades.

Dicampurkan secara berturut-turut 15 mL amonium molibdat, 30 mL asam askorbat, 5 mL
kalium antimol tartrat dan 50 mL asam sulfat.
Pembuatan Pembuatan Larutan Induk Fosfat 500 ppm

Ditimbang 0,11 gr Kalium Dihidrogen Fosfat dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL, kemudian
diencerkan. Selanjutnya membuat larutan baku fosfat 100 ppm, diambil 20 mL larutan induk 500 ppm
diencerkan pada labu ukur 100 mL.
Pembuatan Kurva Kalibrasi lon Fosfat

Untuk menentukan kurva kalibrasi ion fosfat, dilakukan dengan mengukur pada panjang
gelombang 800-900 nm dengan variasi konsentrasi kadar fosfat 0,2, 0,4, 0,6, dan 0,8 ppm. Kemudian
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diambil masing-masing 10 mL larutan standar tersebut ke dalam erlenmeyer. Kemudian ditambahkan
10 mL reagen dan dihomogenkan lalu diukur absorbansinya.
Prosedur Analisis

Sampel limbah domestik diambil sebanyak 50 mL dimasukkan ke dalam erlenmeyer. Kemudian
ditambahkan 10 mL reagen dan dihomogenkan lalu diukur absorbansinya.
Penentuan waktu kontak optimum adsorben teraktivasi HCI

0,5 g arang teraktivasi HCI dengan masing-masing konsentrasi 0 M, 1 M, 2 M, 3 M, 4 M, dan 5
M dimasukan ke dalam 6 buah Erlenmeyer dan ditambahkan masing-masing 10 mL larutan campuran
sampel limbah domestik dengan reagen. Campuran diaduk dengan variasi 20, 30, dan 60 menit.
Selanjutnya, campuran disaring dan filtratnya diukur pada panjang gelombang 880 nm dan dianalisis
jumlah ion fosfat yang tersisa. Kemudian dihitung jumlah ion fosfat yang teradsorpsi (mg/L) dan
dibuat grafik hubungan antara waktu kontak dengan jumlah ion fosfat teradsorpsi (mg/L)
Uji Kemampuan Arang Teraktivasi HCl sebagai Adsorben Fosfat (PO4)* dalam Limbah
Domestik

0,5 g arang teraktivasi HCI dengan masing-masing konsentrasi 0 M, 1 M, 2 M, 3 M, 4 M dan 5
M dimasukan kedalam 6 erlenmeyer dan ditambahkan 10 mL campuran sampel limbah domestik dan
reagen. Campuran diaduk menggunakan waktu kontak optimum yang didapat kemudian disaring.
Filtrat yang diperoleh diukur pada panjang gelombang 880 nm dan dianalisis jumlah ion fosfat yang
tersisa kemudian bandingkan dengan kontrol agar diketahui jumlah ion fosfat yang diadsorpsi.
Dihitung jumlah ion fosfat yang teradsorpsi (mg/L)

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Preparasi Arang Tempurung Kenari (Canarium vulgare leenh)

Hasil arang tempurung kenari berupa arang dengan ukuran 60 mesh. Arang ini diperoleh dari
proses pengarangan, kalsinasi dan penggerusan serta pengayakan. Pengarangan bertujuan untuk
menurunkan kandungan minyak dan memperoleh arang yang berwarna hitam. Karbonisasi pada tanur
dengan suhu 500 °C selama 2 jam yang bertujuan untuk menghilangkan zat-zat organik yang masih
tersisa pada saat proses pembakaran. Arang digerus dengan tujuan untuk memperkecil ukuran partikel
arang dan memperoleh luas permukaan yang besar. Pengayakan bertujuan untuk memperoleh ukuran
luas permukaan yang sama dan menghomogenkan ukuran serbuk arang.

Hasil Aktivasi Arang Tempurung Kenari dengan HCI

Tujuan penggunaan aktivator asam untuk melarutkan pengotor-pengotor dalam pori-pori
karbon, sehingga permukaan karbon lebih terbuka dan daya serap arang semakin besar. Arang
tempurung kenari diaktivasi menggunakan larutan HCI dengan variasi 1 M, 2 M, 3 M, 4 M, dan 5 M
selama 24 jam.

Tujuan aktivasi arang tempurung kenari untuk meningkatkan karbon aktif dan membuka pori-
pori arang yang tertutup pada saat proses karbonisasi oleh zat-zat sisa pembakaran. Tujuan variasi
konsentrasi untuk mendapatkan aktivasi terbaik [11].

Hasil Karakteristik Arang Aktif Tempurung Kenari
Kadar Air

Kadar air merupakan banyaknya kandungan air dalam suatu bahan. Penentuan kadar air ini
bertujuan untuk mengetahui sifat higroskopis dari arang aktif. Sifat higroskopis ini menyebabkan
arang aktif pada kondisi dan kelembaban tertentu akan mencapai keseimbangan kadar air [15]. Nilai
kadar air pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 1. berikut ini.
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Gambar 1. Grafik hubungan antara konsentrasi arang aktif dan kadar air

Pada Gambar 1. menunjukkan kadar air arang aktif lebih besar dibandingkan dengan arang yang
tidak diaktivasi yaitu sebesar 3 % sedangkan arang teraktivasi HCI pada konsentrasi 5 M sebesar 9,5
%. Kadar air arang aktif yang besar dapat menurunkan kualitas dari daya adsorpsi. Kadar air yang
tinggi akan mengurangi daya serap arang terhadap gas maupun cairan gas [10]. Jika kadar air semakin
besar maka kemampuan arang aktif untuk adsorpsi akan semakin kecil karena molekul-molekul air
masih menutupi pori-pori arang. Berdasarkan Standar Nasional Indonesia kadar air arang aktif yang
diperoleh maksimum 15 %, maka presentase kadar air arang aktif tempurung kenari memenuhi baku
mutu Standar Nasional Indonesia.
Kadar Abu

Arang aktif yang dibuat dari bahan alam tidak hanya mengandung senyawa karbon saja, namun
juga mengandung beberapa mineral. Kadar abu merupakan banyaknya kandungan oksida logam yang
terdiri dari mineral-mineral dalam suatu bahan yang tidak dapat menguap pada proses pengabuan [7].
Nilai kadar abu dapat dilihat pada Gambar 2.

P y = -0.8886x + 9.9048
S R2=0.9794
s 10 + .
Q0
© \
55
NV
O T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Konsentrasi arang teraktivasi HCI (M)

Gambar 2. Grafik hubungan antara konsentrasi arang aktif kadar abu

Arang aktif pada Gambar 2. memiliki kadar abu yang lebih rendah dibandingkan dengan kadar
abu yang tidak diaktivasi yaitu 9,6% sedangkan arang teraktivasi HCI pada konsentrasi 5 M sebesar
5,4%. Kualitas suatu adsorben sangat bergantung pada kadar abu dari arang aktif tersebut. Hal ini
dikarenakan semakin tinggi kadar abu maka kualitas arang aktif sebagai adsorben semakin rendah.
Kadar abu yang diperbolehkan Standar Nasional Indonesia sebagai adsorben adalah 10%. Berdasarkan
hasil analisis menunjukkan bahwa presentase kadar abu tempurung kenari memenuhi nilai baku mutu
Standar Nasionsal Indonesia [12].

Penentuan Luas Permukaan Arang Aktif

Luas permukaan arang aktif merupakan salah satu faktor penting yang mempengaruhi proses
adsorpsi. Penentuan luas permukaan arang aktif dilakukan dengan metode adsorpsi metilen biru
dimana banyaknya metilen biru yang teradsorpsi sebanding dengan luas permukaan adsorben.
Semakin besar luas permukaan arang aktif maka kemampuan adsorpsinya juga semakin besar [17].
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Luas permukaan adsorben ditentukan dengan menggunakan metilen biru yang teradsorpsi pada
waktu kontak 30 menit. Berikut ini merupakan grafik hubungan antara konsentrasi arang aktif dan luas
permukaan arang aktif.
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Gambar 3. Luas permukaan arang aktif

Pada Gambar 3. menunjukkan nilai luas permukaan metilen biru tertinggi pada konsentrasi
arang teraktivasi HCI 5 M sebesar 27,26 m?/g. Nilai luas permukaan metilen biru sebelum dan sesudah
proses aktivasi dari 24,85 m%g mencapai 27,26 m?/g.
Pengukuran pH

Derajat keasaman (pH) biasa digunakan untuk menyatakan tingkat keasaman atau kebasaan
yang dimiliki oleh suatu larutan melalui konsentrasi atau aktivitas H*. pH merupakan suatu parameter
penting dalam pengendalian limbah karena banyak reaksi-reaksi kimia dan biologis yang melibatkan
mikroorganisme berlangsung dalam pH tertentu [8]. Berikut ini hubungan antara konsentrasi arang
aktif dan pH.

10
9.5 1

7 y =-0.4229x + 9.
Rz =0.9861

6 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6

Konsentrasi arang teraktivasi HCI(M)

Gambar 4. Grafik hubungan antara konsentrasi arang aktif dan pH

Pada Gambar 4. menujukkan nilai pH hasil pengujian sebelum perlakuan dengan arang aktif
bersifat basa yaitu 9. Dalam limbah domestik terdapat deterjen yang berasal dari natrium tripolifosfat
sehingga pH limbah domestik tinggi. Kemudian nilai pH yang diperoleh setelah perlakuan dengan
arang aktif yaitu 7. Kondisi ini dapat dikatakan masih berada dalam kisaran baku mutu air limbah
domestik. Menurut Permen LH No. 68 tahun 2016 menyatakan bahwa nilai pH berada diantara 6-9
untuk limbah domestik. Dengan demikian, kondisi pH yang didapatkan mencapai Standar Nasional
baku mutu limbah yang ditetapkan.

Hasil Analisis Adsorpsi Fosfat (PO4)® dalam Limbah Domestik

Sumber fosfat (PO4)* didalam air dapat berbentuk anorganik dan organik. Fosfat anorganik
adalah hasil buangan deterjen, alat pembersih rumah tangga atau industri. Sedangkan fosfat organik
berasal dari makanan dan buangan rumah tangga/rumah sakit. Fosfat sangat dibutuhkan untuk
pertumbuhan mikroorganisme dan merupakan parameter untuk mendeteksi pencemaran air. Analisis
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fosfat dalam air limbah domestik bertujuan untuk menurunkan kadar fosfat sehingga tidak
menyebabkan pertumbuhan tumbuh-tumbuhan dalam air. Kadar fosfat yang teradsorbsi disajikan
dalam Gambar 5 berikut ini.
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Gambar 5. Grafik hubungan antara konsentrasi arang aktif dan fosfat teradsorpsi

Dari grafik 5 di atas dapat dilihat bahwa peningkatan nilai fosfat yang teradsorpsi sangat
signifikan. Berdasarkan hasil perhitungan diperoleh nilai fosfat yang teradsorpsi dengan arang tanpa
aktivasi sebesar 1,056 mg/L sedangkan adsorben teraktivasi HCI memperoleh nilai fosfat yang
teradsorpsi paling besar pada 5 M vyaitu 2,332 mg/L. Pada peneletian ini penggunaan variasi
konsentrasi adsorben yang semakin besar maka memperoleh nilai fosfat yang teradsorpsi semakin
besar juga.

Dalam penurunan kadar fosfat ini menggunakan metode amonium molibdat. Ortofosfat dalam
suasana asam akan bereaksi dengan amonium molibdat kalium antimol tartrat membentuk senyawa
asam fosfomolibdat. Keberadaan asam askorbat akan mereduksi bentuk asam ini menjadi senyawa
kompleks molibden biru [9]. Intensitas warna yang dihasilkan diukur menggunakan spektrofotometri
UV-Vis pada panjang gelombang 880 nm. Berikut ini adalah grafik hubungan antara konsentrasi arang
aktif dengan persentase fosfat yang teradsorpsi.
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Gambar 6. Grafik hubungan antara konsentrasi arang aktif dan fosfat teradsorpsi
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Berdasarkan gambar 6 di atas, maka efesiensi adsorpsi ion fosfat paling besar terjadi pada
konsentrasi arang teraktivasi HCl 5 M yaitu sebesar 94,6%. Arang tanpa aktivasi menunjukkan
konsentrasi optimum adsorpsi fosfat yaitu sebesar 42,8%. Dalam penelitian ini konsentrasi adsorben
berbanding lurus dengan efesiensi adsorpsi. Dimana penggunaan variasi konsentrasi arang teraktivasi
HCI yang semakin besar maka persentase penurunan kadar fosfat semakin besar juga.

Kesimpulan
1. Semakin tinggi konsentrasi aktivator HCl maka semakin tinggi pula daya adsorpsi arang aktif
tempurung kenari (Canarium vulgare leenh) yang ditunjukkan dengan nilai kadar fosfat yang
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3.

teradsorbsi dan persentase fosfat yang teradsorpsi pada konsentrasi activator HCl 5 M vyaitu
2,332 mg/L dan 94,6%.

Arang aktif tempurung kenari (Canarium vulgare leenh) yang diperoleh memiliki karakteristik
hampir mendekati standar mutu SNI 06-3730-1995 antara lain kadar air 9,5%, kadar abu 5,4%
dan luas permukaaan 27,26 m?/g.

Waktu kontak optimum untuk adsorpsi ion fosfat (PO4)* adalah 30 menit.
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Abstrak

Telah dilakukan penelitian tentang analisis rendemen dan mutu minyak kelapa murni atau virgin
coconut oil (VCO) yang dibuat dengan metode penggaraman. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui pengaruh penambahan garam terhadap hasil rendemen dan kualitas dari minyak kelapa
murni. Proses penelitian ini meliputi: pembuatan kanil/krim, pembuatan minyak kelapa murni
menggunakan metode penggaraman, analisis rendemen, analisis kualitas minyak kelapa murni,
serta analisis GC-MS. Analisis kualitas menggunakan metode titrasi, yaitu menggunakan NaOH
0,IN untuk analisis asam lemak dan menggunakan Na2SO4 0,IN untuk analisis bilangan
peroksida. Hasil penelitian menunjukan bahwa rendemen maksimum yang didapat pada
penambahan konsentrasi garam sebanyak 12,23%. Hasil analisis kualitas menunjukan bahwa
kualitas minyak kelapa murni yang dibuat dengan metode penggaraman, masih memenuhi syarat
mutu SNI, meskipun ada kecendrungan kenaikan bilangan asam seiring dengan meningkatnya
kadar garam yang digunakan.

Kata kunci: Penggaraman, NaCl, minyak kelapa murni, rendemen, kualitas.

Abstract

[ANALYSIS OF YIELD AND QUALITY OF VIRGIN COCONUT OIL (VCO) MADE BY
SALTING METHOD] Research has been carried out on the analysis of the yield and quality of
virgin coconut oil (VCO) made by the salting method. This study aims to determine the effect of
adding salt to the yield and quality of virgin coconut oil. The process of this research includes: the
manufacture of kanil/cream, the manufacture of virgin coconut oil using the salting method, yield
analysis, quality analysis of virgin coconut oil, and GC-MS analysis. Quality analysis used the
titration method, using 0,1N NaOH for fatty acid analysis and using 0,LN Na2S04 for peroxide
value analysis. The results showed that the maximum yield obtained at the addition of 12.23% salt
concentration. The results of the quality analysis show that the quality of virgin coconut oil
produced by the salting method still meets the quality requirements of SNI, although there is a
tendency to increase the acid number along with the increase in the salt content used.

Keywords: Salting, NaCl, VCO, yield, quality

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan Negara tropis dengan banyak pulau dan merupakan produsen kelapa
utama didunia [1]. Pohon kelapa merupakan pohon yang paling banyak tumbuh di kepulauan Asia
Tenggara. Indonesia, sebagai Negara terbesar di Asia Tenggara adalah penghasil kelapa paling
banyak di dunia. Data 2017 dalam The World Atlas mencatat bahwa jumlah produksi kelapa di
Indonesia mencapai 19,4 juta ton disusul Filipina dengan jumlah 25,9 juta ton lalu india dengan
jumlah 10,6 juta ton, dan saat ini, Indonesia merupakan produsen kelapa terbesar didunia. Produksinya
mencapai 18 juta per tahun. Dalam perekonomian Indonesia, kelapa merupakan salah satu komoditas
strategis karena perannya yang besar bagi masyarakat sebagai sumber bahan baku industri, sumber
devisa dan bahkan sebagai penyedia lapangan kerja [2]. Oleh karenanya hampir di semua propinsi di
Indonesia dijumpai tanaman kelapa yang pengusahaannya berupa perkebunan rakyat, salah satunya
adalah di propinsi Nusa Tenggara Timur (NTT). Luas area pertanaman kelapa di NTT mencapai
642.368,00 ha dengan produksi 176.193,00 ton [3].

Pohon kelapa sangat bermanfaat bagi kehidupan manusia, karena hampir semua bagian dari
pohon kelapa dapat dimanfaatkan. Buah kelapa yang terdiri dari sabut, tempurung, daging buah dan
air kelapa tidak ada yang terbuang dan dapat dibuat untuk menghasilkan produk industri, antara lain
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sabut kelapa dapat dibuat keset, sapu, dan matras. Tempurung kelapa dapat dimanfaatkan untuk
membuat karbon aktif dan kerajinan tangan. Dari batang kelapa dapat dihasilkan bahan-bahan
bangunan baik untuk kerangka maupun untuk dinding serta atap. Daun kelapa dapat diambil lidinya
sebagai sapu, serta barang-barang anyaman. Daging buah dapat dipakai sebagai bahan baku untuk
menghasilkan kopra, minyak kelapa, coconut cream, santan, dan parutan kering, sedangkan air kelapa
dapat dipakai untuk membuat cuka. Selain itu, belakangan ini kelapa juga menghasilkan produk
olahan popular yaitu Virgin Coconut Oil (VCO) yang bermanfaat bagi kehidupan manusia [4].

Virgin Coconut Oil (VCO) merupakan minyak kelapa murni yang terbuat dari daging kelapa
segar yang diolah dalam suhu rendah atau tanpa pemanasan, sehingga kandungan yang penting dalam
minyak tetap dapat dipertahankan [5]. Virgin Coconut Oil (VCO) lebih unggul dari minyak kelapa
yang diolah secara tradisional. Keunggulan ini dapat dilihat dari beberapa bagian seperti kadar air
yang rendah, asam lemak bebas yang rendah, [4] tidak berwarna atau bening, berbau harum dan dapat
disimpan dalam jangka waktu yang cukup lama yaitu sekitar 6-8 bulan [6].

Pembuatan minyak kelapa murni dengan metode penggaraman pada prinsipnya adalah
dilakukan dengan menambahkan larutan garam pada krim santan kelapa yang telah diperoleh pada
tahap awal pembuatan minyak. Protein yang terdapat didalam santan akan larut dengan adanya
penambahan garam (salting in), akan tetapi pada kondisi tertentu kelarutan protein akan turun seiring
dengan peningkatan konsentrasi garam. Dengan penurunan tingkat kelarutan protein diikuti dengan
peningkatan molekul-molekul air oleh garam tersebut, yang selanjutnya akan terjadi pemisahan antara
cairan minyak dengan air (salting out). Garam digunakan sebagai perusak kestabilan emulsi, metode
penggaraman ini dilakukan untuk memecahkan sistem emulsi santan dengan pengaturan kelarutan
protein didalam garam [7].

Produk VCO menjadi semakin dicari oleh masyarakat karena VCO mempunyai khasiat yang
baik terhadap kesehatan antara lain dapat menurunkan berat badan sebagai diet VCO [8] , sebagai anti
oksidan, anti virus, anti protozoa, dan anti bakteri [9]. Kualitas minyak kelapa murni dapat dinilai
berdasarkan faktor-faktor yang menyebabkan ketengikan pada minyak, seperti: kadar air, bilangan
peroksida, dan kadar asam lemak bebas. Ketengikan merupakan perubahan kimia yang menyebabkan
bau dan rasa yang tidak enak pada minyak dan lemak [10]. Hasil penelitian dari Marlina et al., (2017),
menyatakn bahwa minyak kelapa murni yang dibuat dengan metode penggaraman memiliki kualitas
baik, dilihat dari bilangan asam yang memenuhi mutu Standar Nasional Indonesia (SNI). Tujuan
penelitian ini adalah untuk mengetahui proses pembuatan, konsentrasi, rendemen, serta kualitas dari
minyak kelapa murni dengan teknik penggaraman.

METODE
Pembuatan Minyak Kelapa Murni

Proses pembuatan minyak kelapa murni dengan menggunakan metode penggaraman diawali
dengan menambahkan 10 ml larutan garam (NaCl) ke dalam 90 mL krim atau krim yang telah
diperoleh. Perlakuan ini dilakukan sebanyak 6 (enam) kali sesuai dengan banyaknya variasi berat
garam. Kemudian krim yang sudah ditambahkan dengan larutan garam diaduk selama beberapa menit
agar antara krim dan larutan garam dapat menyatu dengan baik.

Selanjutnya masing-masing krim yang telah ditambahkan dengan larutan garam didiamkan
selama 3 hari untuk menghasilkan minyak kelapa murni. Setelah pendiaman selama 3 hari santan
terbentuk menjadi tiga lapisan, yaitu lapisan atas berupa minyak lapisan tengah berupa blondo
(protein) dan lapisan bawah air. Bagian minyak diambil dan disaring menggunakan kertas saring untuk
menghasilkan minyak kelapa murni yang berwarna bening dan berbau harum khas.

Penentuan Rendemen

Rendemen minyak kelapa dihitung berdasarkan bobot minyak kelapa yang diperoleh
dibandingkan dengan bobot krim/kanil yang digunakan. Untuk menghitung besarnya rendemen
digunakan rumus :

rendemen:; —vel_minyak X 100% (D
vol. kanil

Penentuan Kadar Air
Berdasarkan prosedur BSN (2008) tentang standar mutu minyak SNI No. 7381, penentuan
kadar air dapat dilakukan dengan metode oven, yaitu dengan menimbang 2 gram sampel kemudian
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dimasukan kedalam botol timbang yang beratnya telah diketahui. Kemudian dimasukkan kedalam
oven selama 3-5 jam dengan suhu 105°C, setelah itu didinginkan dalam desikator dan ditimbang.
Perlakuan ini diulangi sampai berat konstan. Untuk menghitung kadar air menggunakan rumus :

kadar air: %x 100% (2)

Dimana: A = berat minyak sebelum dipanaskan
B = berat minyak setelah dipanaskan
Penentuan Asam Lemak Bebas
Bilangan asam ditentukan dengan menimbang 10 gram minyak kelapa dalam Erlenmeyer 250
mL, lalu ditambahkan 25 mL alkohol 95%. Kemudian direfluks selama 1 jam. Setelah itu didinginkan
lalu ditambahakan 3 tetes indikator phenolphtalein (PP). kemudian dititrasi dengan larutan NaOH 0,1

N sampai terjadi timbul warna merah jambu. Bilangan asam dihitung berdasarkan persamaan :
FEA: vNaOHXNNaOHXxBMAsam Laurat % 100% (3)

gx1000
Penentuan Bilangan Peroksida

Bilangan peroksida merupakan nilai yang paling penting dalam menentukan derajat kerusalkan
minyak. Bilangan peroksida ditentukan dengan menimbang minyak seberat 5 gram dalam Erlenmeyer
250 mL bertutup, lalu ditambahkan 30 mL pelarut yang terdiri dari 60% asam asetat glasial dan 40%
khloroform. Kemudian larutan tersebut digoyangkan sampai bahan terlarut semua lalu ditambahakan 1
mL larutan jenuh KI. Kemudian didiamkan selama 1 menit lalu ditambahkan 30 mL aquades dan
dititrasi dengan 0,1 N Na»S;Os; sampai warna kuning hampir tidak kelihatan lagi. Kemudian
ditambahkan 1 mL indikator amilum 1%. Selanjutnya dititrasi lagi sampai warna biru hilang. Bilangan
peroksida dihitung den%an :

. . .. (a-b)xN x8 %100
bilangan peroksida; ==~~~ "~ """~ (4)
8

Dimana:

a = volume titran pada titrasi sampel

b = volume titran pada titrasi blanko

N = normalitas larutan Natrium thiosulfat

g = berat sampel
Analisis Komposisi Asam Lemak dengan Gas Chromatography-Mass Spectroscopy GC-MS

Prinsip kerja dari GC adalah suatu fase gerak yang berbentuk gas mengalir di bawah tekanan

melewati pipa yang dipanaskan dan disalur pada suatu penyangga padat. Analit tersebut dimuatkan ke
bagian atas kolom melalui suatu portal injeksi yang dipanaskan. Ketika sudah berada dalam kolom,
maka terjadi suatu proses pemisahan antar komponen [11]. Seiring dengan berkrmbangnya teknologi
maka instrumen GC digunakan secara bersama dengan instrumen lain yaitu Mass-Spectrometer (MS).
Prinsip dari MS adalah pengionan senyawa-senyawa Kimia untuk menghasilkan molekul bermuatan
dan mengukur rasio. Molekul yang sudah terionisasi akibat penembakan elektro berenergi tinggi
tersebut akan menghasilkan ion dengan muatan positif, kemudian ion tersebut diarahkan menuju
medan magnet dengan kecepatan tinggi [12]. Kemudian detektor akan menghitung muatan yang
terinduksi ketika ion dilewatkan atau mengenai permukaan.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Rendemen

Rendemen minyak kelapa merupakan persentase minyak kelapa yang dihasilkan dari
perbandingan produk akhir dengan bahan baku utama. Semakin banyak jumlah garam yang
ditambahkan ke dalam kanil maka semakin tinggi rendemen yang didapat.

Hasil rendemen minyak kelapa murni yang diperoleh dari penelitian ini dapat dilihat pada tabel 1
dan 2 berikut.
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Tabel 1. Jumlah rendemen yang diperoleh dari kelapa asal Flores Timur
Rendemen VCO Rendemen VCO desa

Konsentrasi Volume VCO

No Garam (%) (mL) desa Kcz!z)masang Redon Tena (%)

1 5,56 23,00 25,56 24,45

2 7,78 24,50 27,23 26,67

3 10,00 27,00 30,00 30,00

4 12,23 30,00 33,34 33,34

5 14,45 30,00 33,34 33,45

6 16,67 30,20 33,56 33,45
Rata-Rata 30,50 30,23

Tabel 2. Jumlah rendemen yang diperoleh dari kelapa asal Kab. Kupang
No Konsentrasi Volume VCO RendemenVCO Rendemen VCO desa

Garam (%) (mL) desa Lasiana (%) Baun (%)

1 5,56 24,00 26,67 26,67
2 7,78 26,50 29,45 28,89
3 10,00 29,00 32,23 32,23
4 12,23 31,00 34,45 35,00
5 14,45 31,00 34,45 35,00
6 16,67 31,10 34,56 35,23

Rata-Rata 31,97 32,17

Dalam bentuk grafik, jumlah rendemen minyak kelapa murni yang diperoleh dari pembuatan
minyak kelapa murni dengan menggunakan metode penggaraman dapat dilihat sebagai berikut.
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Grafik 1. Grafik rendemen minyak kelapa asal Flores Timur dan Kab. Kupang

Hasil pada tabel dan grafik di atas menunjukan bahwa semakin banyak konsentrasi garam (%)
yang ditambahkan dalam kanil atau krim maka semakin banyak pula minyak yang dihasilkan. Hal ini
disebabkan karena adanya pengikatan molekul-molekul air oleh garam dalam santan, sehingga
kelarutan tingkat protein akan menurun, yang kemudian terjadinya pemisahan antara minyak dengan
air. Penurunan tingkat kelarutan protein terjadi seiring dengan penambahan konsentrasi garam.
Sehingga, semakin tinggi konsentrasi garam yang ditambahkan, maka semakin banyak minyak yang
dihasilkan [13]. Namun pada penambahan garam diatas 12,23%, minyak yang dihasilkan tidak lagi
mengalami peningkatan, hal ini diduga minyak yang berada dalam krim sudah habis, atau sudah keluar
dan bergabung ke dalam fasa minyak, sehingga konsentrasi rendemen yang dihasilkan pada
penambahan garam di atas 12,23% juga tidak lagi mengalami peningkatan.

Hasil Analisis Kadar air

Kadar air merupakan persentase kandungan air pada suatu bahan yang dinyatakan berdasarkan
berat basah atau berat kering. Dalam analisis kualitas minyak kelapa murni, kadar air sebagai
parameter utama dalam mempengaruhi ketahanan minyak terhadap kerusakan. Penentuan kadar air
dalam minyak sangat penting dilakukan karena adanya air dalam minyak dapat mengakibatkan reaksi
hidrolisis yang dapat menyebabkan minyak menjadi tengik.
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Hasil uji kualitas kadar air pada minyak kelapa murni yang dibuat menggunakan metode
penggaraman dapat dilihat pada tabel 3.

Tabel 3. Hasil Uji Kualitas Kadar Air pada Minyak Kelapa
Murni yang Menggunakan Metode Penggaraman

No Konsentrasi garam (%) Kadar Air (%)
1 5,56 0
2 7,78 0
3 10,00 0,037
4 12,23 0,037
SNI 0,2

Data pada tabel 3 menunjukan bahwa hasil analisis kadar air pada minyak sangat rendah. Jika
dibandingkan dengan standar mutu minyak kelapa murni berdasarkan Standar Nasional Indonesia
(SNI) No.7381 Tahun 2008, minyak yang dihasilkan memenuhi standar yang ditetapkan. Kadar air 0%
biasa diartikan dengan ND (not detected) yang menandakan bahwa didalam minyak terdapat air
namun sangat sedikit sehingga tidak dapat diukur atau dideteksi, maka kualitas minyak kelapa murni
dapat dikatakan baik. Berdasarkan Standar Nasional Indonesia (2008), kadar air untuk minyak kelapa
berkisar antara 0,1% — 0,5%. Sehingga berdasarkan hasil analisis pada tabel 3, maka dapat dikatakan
kadar air pada minyak kelapa murni yang dibuat menggunakan metode penggaraman masih memenuhi
syarat Standar Nasional Indonesia (SNI).

Hasil Analisis Nilai Bilangan Asam Lemak Bebas
Menurut Ketaren (1986), bilangan asam merupakan ukuran dari jumlah asam lemak bebas yang
terkandung dalam minyak dan didefenisikan sebagai jumlah mg KOH yang dibutuhkan untuk
menetralkan asam-asam lemak dalam 1 gram minyak. Selain KOH, penentuan bilangan asam dapat
menggunakan NaOH. Reaksi yang terjadi pada saat penentuan kadar asam lemak bebas dapat dilihat
sebagai berikut.
0 0

R—C—OH + NaOH —® R—C—ONa *+ 1,0

Hasil analisis kadar asam lemak bebas minyak kelapa murni menggunakan metode penggaraman
dapat dilihat pada tabel 4.

Tabel 4. Hasil Uji Kualitas Bilangan Asam Lemak Bebas Minyak Kelapa
Murni yang Dibuat Menggunakan Metode Penggaraman

No Konsentrasi garam (%) Kadar Bilangan Asam (%)
1 5,56 0,12
2 7,78 0,14
3 10,00 0,18
4 12,23 0,22
SNI 0,2

Hasil analisis pada tabel 4 menunjukan bahwa kadar asam lemak bebas pada minyak kelapa
yang dibuat dengan metode penggaraman masih memenuhi syarat Standar Nasional Indonesia (SNI)
No0.7381 Tahun 2008, meskipun ada kecendrungan kenaikan bilangan asam seiring dengan
meningkatnya kadar garam yang digunakan. Tingginya kadar bilangan asam ini dipengaruhi oleh
banyaknya konsentrasi NaCl yang ditambahkan pada santan serta lama pendiaman. NaCl memberikan
pengaruh terhadap kadar lemak pada minyak, karena NaCl dapat berperan sebagai katalis dalam
proses oksidasi dari lemak. Menurut Marlina, et al., (2017), tingginya bilangan asam menandakan
bahwa kandungan asam lemak bebasnya juga tinggi. Hal ini akan mempengaruhi kualitas dari minyak
kelapa murni yang dihasilkan, karena keberadaan asam lemak bebas biasanya dijadikan sebagai
indikator awal terjadinya kerusakan pada minyak.
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Hasil Analisis Bilangan Peroksida
Kualitas VCO juga ditinjau dari bilangan peroksida karena bilangan peroksida merupakan

parameter penting yang digunakan sebagai acuan dalam menentukan derajat kerusakan minyak.
Peroksida terbentuk karena asam lemak tidak jenuh dapat mengikat oksigen pada ikatan rangkapnya
atau yang dikenal dengan proses oksidasi [14]. Analisis bilangan peroksida dilakukan untuk
mengetahui sifat teroksidasi dari minyak. Semakin kecil angka peroksida maka kualitas minyak
semakin baik, dan sebaliknya semakin besar angka peroksida maka semakin buruk kualitas minyak.

Hasil uji kualitas bilangan peroksida minyak kelapa murni yang dibuat menggunakan metode
penggaraman dapat dilihat pada tabel 5.

Tabel 5. Hasil Uji Bilangan Peroksida Minyak Kelapa Murni
Yang Dibuat dengan Metode Penggaraman

Bilangan Peroksida

i [0)
No Konsentrasi garam (%) (mg 04/g)
1 5,56 0,032
2 7,78 0,032
3 10,00 0,064
4 12,23 0,08
SNI 3,0

Hasil data pada tabel 5 menunjukan nilai bilangan peroksida yang rendah, yang artinya minyak
kelapa murni yang dibuat menggunakan metode penggaraman memiliki kualitas minyak yang baik.
Tingginya bilangan peroksida menunjukan minyak sudah mengalami oksidasi. Menurut Asriani
(2006), angka peroksida yang tinggi terjadi karena proses oksidasi akibat pemanasan dan adanya air
yang terlarut. Hal ini terjadi pada proses pembuatan minyak kelapa tradisional yang melalui proses
pemanasan, sehingga terjadi proses oksidasi yang menyebabkan bau tengik pada minyak. Reaksi
oksidasi lemak tak jenuh dapat membentuk senyawa peroksida. Selanjutnya degradasi peroksida akan
membentuk berbagai senyawa aldehida yang bersifat volatil dan berkontribusi pada pembentukan bau
tengik.

Berdasarkan Standar Nasional Indonesia (SNI, 2008), nilai maksimum bilangan peroksida untuk
minyak kelapa adalah 3,0 mg oksigen/gram contoh. Dilihat dari data hasil pada tabel 5 nilai bilangan
peroksida jauh dibawah nilai maksimum berdasarkan SNI, artinya minyak kelapa murni hasil
penggaraman masih baik untuk digunakan.

Analisis Komposisi Asam Lemak dengan Gas Chromatography-Mass Spectroscopy GC-MS

Untuk mengetahui komposisi asam lemak yang terdapat dalam VCO, dilakukan analisis lebih
lanjut menggunakan Gas Chromatography-Mass Spektrometry (GC-MS) dan disesuaikan dengan SNI
7381-2008. Hasil kromatogram dari sampel VCO yang dianalisis terdapat 9 peak senyawa, yang
artinya ada 9 senyawa yang terkandung dalam minyak yang dihasilkan. Berikut merupakan gambar
kromatogram yang dihasilkan.

Ch arentina Cholin VCO 211221 C:/GCMSshution Data Project] Rex 5 MS 2019 Clarentin Cholin VCO 211221.02d

8,730,966

| | | L1k TIE*1.00
10.0 20.0 30.0 40.0 50.0
) min

Gambar 1. Kromatografi sampel

Berdasarkan kromatogram diatas berikut adalah senyawa yang terkandung dalam minyak
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tersebut yang sudah dicocokan dari data MS dengan melihat nilai m/z dari masing-masing senyawa.

Tabel 6. Komposisi Asam Lemak Minyak Kelapa Yang dibuat
Menggunakan Metode Penggaraman

Peak  Jenis asam lemak Rumus molekul VCO Hasil SNI VCO
Percobaan (%) (%)

1 Asam Kaproat CeH120; 0.09 ND -0,7
2 Asam Kaprilat CsH1602 6.73 46-10,0
3 Asam Kaprat C10H200; 7.60 5,0-8,0
4 Asam Laurat C12H240; 57.19 451 -53,2
5 Asan Miristat C14H250> 15.74 16,8 — 21
6 Asam Palmitat C16H3202 6.06 7,5-10,2
7 Asam Linioleat C18H320; 0.72 1,0-25
8 Asam Oleat C1gH3402 4.20 5,0-10,0
9 Asam Stearat C18H3602 1.68 2,0-4,0

Hasil analisis menunjukan bahwa nilai-nilai komposisi asam lemak yang terdapat dalam minyak
kelapa murni yang dibuat menggunakan metode penggaraman masih berada dalam kisaran nilai
kualitas berdasarkan SNI 7381:2008, dengan beberapa komponen utama, yaitu asam laurat sebesar
57,19% dan asam miristat sebesar 15,74%, sehingga VCO yang dibuat menggunakan metode
penggaraman memiliki kualitas yang baik untuk di konsumsii. Senyawa-senyawa yang terdapat dalam
VCO merupakan asam lemak jenuh sebesar 95,09% dan tak jenuh sebesar 4,92%. Senyawa yang
termasuk asam lemak jenuh adalah asam kaproat, asam kaprilat, asam kaprat, asam laurat, asam
miristat, asam stearat, dan asam palmitat. Sedangkan yang termasuk dalam asam lemak tak jenuh
adalah asam linoleat dan asam oleat.

SIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan tujuan dan hasil penelitian serta pembahasan diatas maka dapat disimpulkan
bahwa, Proses pembuatan minyak kelapa murni atau virgin coconut oil (vco) dengan teknik
penggaraman yaitu dengan menambahkan larutan garam kedalam kanil/krim lalu didiamkan selama 2-
3 hari, kemudian minyaknya diambil dan disaring, penambahan konsentrasi NaCl yang menghasilkan
presentase rendemen maksimum yaitu pada konsentrasi 12,23%, rendemen minyak kelapa murni yang
dihasilkan dari metode penggaraman pada penelitian kali ini cukup tinggi dibandingkan dengan
metode yang lain, kualitas minyak kelapa murni yang dibuat menggunakan metode penggaraman,
masih memenuhi syarat mutu SNI, meskipun ada kecendrungan kenaikan bilangan asam seiring
dengan meningkatnya kadar garam yang digunakan.

Berdasarkan hasil penelitian ini, maka diberikan beberapa saran antara lain, untuk penelitian
selanjutnya disarankan untuk menggunakan garam jenis lain, dan disarankan juga untuk menggunakan
variasi garam, bisa juga ditambahkan dengan variasi waktu.
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Abstrak

Kegiatan penambangan batuan andesit dikuari PT. Panghegar Mitra Abadi menerapkan metode
peledakan dalam proses pembongkaran batuan andesit. Salah satu efek peledakan yang sangat
berbahaya baik bagi manusia maupun peralatan produksi adalah batu terbang. Prediksi besar jarak
lemparan maksimum batu terbang berperan penting dalam penentuan jarak aman baik bagi
manusia maupun alat produksi dan juga perlu diketahui penyebab serta cara mengurangi potensi
batu terbang.Dengan mengetahui jarak lemparan aktual sesuai dengan penerapan geometri
peledakan, diharapkan dapat memberikan informasi mengenai radius aman yang baru tanpa harus
terikat dengan ketentuan Kepmen Nomor 1827K/30/MEM2018 tentang pedoman pelaksanaan
kaidah teknik pertambangan yang baik yang mengatur standar lemparan batu terbang 300 meter
untuk peralatan mekanis dan 500 meter untuk manusia. Geometri peledakan aktual yang
diterapkan pada PT.Panghegar Mitra Abadi yaitu burden 1,6 m, spasi 2,56 m, stemming 3,49 m,
primary charge 2,51 m, tinggi jenjang 6 m dan kedalaman lubang ledak 6m dengan bahan peledak
ANFO 6,42 kg/lubang. Dengan geometri peledakan ini, hasil lemparan batu terbang jika dihitung
menggunakan rumus facebust Richard dan Moore diperoleh jarak lemparan maksimal 60 m, rumus
cratering Richard dan Moore 7,6 m,sedangkan jika menggunakan rumus Ludborg diperoleh jarak
lemparan maksimal sejauh persamaan 50,05 meter. Dari hasil analisis yang dijabarkan di atas
terkait jarak lemparan maksimal batu terbang, dapat disimpulkan bahwa kegiatan peledakan di
PT.Panghegar Mitra Abadi tidak menimbulkan efek flyrock dan diperoleh informasi jarak radius
aman aktual baik bagi peralatan mekanis maupun manusia. Namun sebagai bahan acuan dalam
kegiatan  peledakan selanjutnya, dibuat simulasi regisgn dan ditemukan nilai
burden,stemming,spacing,kedalaman lubang ledak dan subdrilling lebih berpotensi menghasilkan
efek batu terbang. Hal ini dikarenakan nilai geometri yang ditetapkan di PT.PMA belum
memenuhi standar. Untuk itu geometri peledakan di redesign dengan rumus C.J.Konya dan
R.L.Ash.

Kata Kunci: batu terbang (fly rock) , geometri peledakan

Abstract
Andesit rock mining activities in the quarry PT. Panghegar Mitra Abadi apply the blasting method
in dismantling andesit rock. One of the explosion effects which are very dangerous towards human
or production tools is flyrock. Prediction of throw maximum distance of flyrock has important role
on deciding safety distance for human and production tools. It is also necessary to find out the
cause and how to decrease the potential of flyrock. By knowing the actual throwing distance in
accordance with the application of blasting geometry,it is hopped that it can provide information
about the new safe radius without having to be bound by the provisions of ministerial Decree
No0.1827 K/30/MEM/2018 concerning Guidelines for Implementing Good Mining Engineering
Rules which regulates the standard of throwing stones at 300 m for mechanical equipment and
500 m for humans. The actual blasting geometry applied to PT.PMA is burden 1.6 m, spaced 2,56
m, stemming 3,49 m, primary charge 2,51 m, ladder height 6 m, and depth of blast hole 6 m with
ANFO explosives 6,42 kg/hole. With this blasting geometry, the results of trowing stones when
calculated using the distance of 60 m, the cratering formula of Richard and Moore (2005) 7,6 m,
while using the lundborg formula (1981) the distance obtained is maximum throw as far as
50,05m. Form the results of the analysis described above regarding the maximum throwing
distance of flying stones, it can be concluded that the blasting activities at PT.Panghegar Mitra
Abadi does not cause fly rock effect and information on the actual safe radius distance is obtined
for both mechanical and human equipment.However, as a reference material in subsequent
blasting activities, redesign simulations were made and found that the values of burden, stemming,
spacing, blast hole depth and subdrilling have the potential to produce flying rock effects. This is
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because the geometry value set at PT.Panghegar Mitra Abadi has not met the standard. For this
reason, the blasting geometry was redesign using the C.J. Konya and R.L.Ash formulas.
Keywords: flyrock,Blasting Geometry.

PENDAHULUAN

Di Indonesia perkembangan masusia semakin pesat. Hal ini akan diimbangi dengan penggunaan
hasil tambang yang akan menunjang keberlangsungan hidup manusia. Salah satu hasil tambang
yang digunakan manusia adalah batuan andesit. Batuan andesit merupakan jenis batuan beku
ekstrusif. Batuan andesit terbentuk dari magma dengan temperatur antara 900° C -1.100 ° Celcius.
Gunung api di Indonesia pada umumnya menghasilkan batuan andesit dalam bentuk lava maupun
piroklastik. Batuan andesit digunakan untuk pembangunan infrastuktur seperti jalan raya, jembatan,
gedung-gedung, irigasi, landasan terbang (fly rock) ,pelabuhan serta sebagai dimension stone dan
lainnya. Perusahaan PT. Panghegar Mitra Abadi merupakan salah satu perusahaan swasta yang
bergerak dalam industri pertambangan kuari yang menambang batuan andesit.Perusahaan PT.
Panghegar Mitra Abadi melakukan operasi penambangan di Desa Lagadar, Kecamatan Margaasih,
Kabupaten Bandung, Provinsi Jawa Barat. Penambangan batu andesit merupakan kegiatan utama
perusahaan PT.Panghegar Mitra Abadi, yaitu terdiri dari rangkaian pekerjaan pengeboran, peledakan,
pemuatan dan pengangkutan menuju hopper. Kegiatan peledakan bertujuan untuk menghancurkan,
melepas ataupun membongkar suatu batuan dari batuan induknya menjadi fragmen-fragmen batuan
yang diharapkan sesuai dengan kebutuhan pada kegiatan selanjutnya. Kegiatan peledakan akan
menimbulkan masalah apabila sistem pengaturan atau pengontrolan peledakan (blasting management
system) tidak tepat. Masalah yang timbul akibat peledakan juga beragam. Salah satu masalah yang
timbul akibat peledakan adalah adanya batu terbang (flyrock). Batu terbang (flyrock) adalah
fragmentasi batuan yang terlempar terlalu jauh melebihi radius aman akibat energi peledakan. Dampak
batu terbang dapat mengakibatkan kerusakan alat produksi dan dapat mengakibatkan cidera bahkan
kematian untuk manusia. Hal inilah yang menyebabkan efek batu terbang (fly rock) menyebabkan
efek batu terbang (fly rock) menjadi salah satu perhatian utama pada setiap kegiatan peledakan.
Dengan melakukan analisis terhadap potensi terjadinya batu terbang (fly rock), diharapkan dapat
menentukan lemparan maksimal batu terbang sehingga dapat ditentukan jarak aman, baik bagi
peralatan maupun bagi manusia.

METODOLOGI

Metode yang dipakai adalah pengumpulan data secara primer atau langsung di lapangan
Pengukuran lemparan maksimum flyrock dilakukan sebanyak 30 kali, dan analisa pengamatan ini
menggunakan GPS sebagai acuan radius untuk penentuan lemparan maksimum flyrock. Perhitungan
jarak lemparan flyrock yang dilakukan di lokasi penelitian dilakukan secara teoritis dan aktual dengan
berorientasi pada jarak antar spasi, jarak antar burden, tinggi stemming minimum, kedalaman lubang
minimum, powder factor, rata — rata isian per lubang ledak dan jarak burden. Untuk perhitungan
teoritis menggunakan metode empiris dan analisis dimensi . Metode empiris berdasar teori Richard
dan Moore (2005), dan Ludborg (1981)

Menurut pengujian yang telah dilakukan Richard dan Moore (2005), ada 3 faktor utama yang
memepengaruhi terjadinya flyrock pada kegiatan peledakan yaitu [4]:
1. Face Burst terjadi saat jarak burden pada baris depan peledakan di lapangan yang terkadang terlalu

dekat dapat menyebabkan potensi flyrock

2 2.6

L 7 (2 €y,

Dimana L = Lemparan maksimal (m),

k = konstanta untuk overburden batubara k = 13,5,

g = percepatan gravitasi (9,8 m/s?)

m = berat isian bahan peledak per meter (kg/m)

B = burden awal (m)
2. Cratering terjadi saat tinggi stemming yang terlalu pendek serta terdapatnya bidang lemah pada
lubang ledak. Bidang lemah tersebut biasanya merupakan material broken dari hasil peledakan
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sebelumnya. Berdasarkan kondisi tersebut maka flyrock dapat terlempar ke segala arah dari lubang
ledak yang diinisiasi. Berikut persamaan yang digunakan.

K2 \/E 2.6
=~ G @

Dimana: L= Lemparan maksimal (m)

k = konstanta untuk overburden batubara k =13,5

g = percepatan gravitasi (9,8 m/s?)

m = berat isian bahan peledak per meter (kg/m)

SH = stemming height (m)
3. Rifling terjadi saat stemming sudah sesuai untuk mencegah flyrock secara cratering namun material
stemming yang digunakan kurang baik. Flyrock yang disebabkan lebih cenderung dari kemiringan
lubang ledak karena jika pada lubang ledak tegak flyrock diasumsikan akan kembali pada titik semula.
Ludborg (1981) mengembangkan persamaan perhitungan empirik untuk memprediksikan lemparan
maksimal flyrock untuk menghitung rumusnya adalah :
L =143 d(q—0,2) 3)
Dimana: L=lemparan maksimal (m)

d=diameter lubang ledak (inch)

q = specific charge (kg/m®).

Dalam menghitung perbandingan redesign dengan geometri peledakan aktual menggunakan
pendekatan rumus Calvin J. Konya dan R.L.Ash. dalam peledakan yang perlu diperhatikan adalah
geometri peledakan Geometri peledakan adalah bentuk bangun daerah yang akan diledakan
menggunakan bahan peledak yang telah disediakan (Gambar 1).

(a) Lubang tembak vertikal () Lubang tembak miring

Keterangan

il
BHow
| )

g4

Gambar 1. Geometri Peledakan metode R.L. Ash dan metode C.J. Konya

Dalam operasi peledakan ada tujuh param et e r standar dasar geometri peledakan yaitu :
burden, spacing, stemming, subdrilling, kedalaman lubang ledak, panjang kolom isian dan tinggi
jenjang. Ukuran parameter geometri peledakan harus ditentukan dengan baik sehingga dapat
menciptakan hasil peledakan sesuai ketentuan . Metode penentuan geometri peledakan dikemukakan
oleh beberapa ahli.

4. Rancangan Geometri Peledakan Menurut R.L. Ash

Burden dihitung berdasarkandiameter lubang ledak dengan mem- pertimbangkan konstanta KB
yang tergantung pada jenis atau grup batuan dan bahan peledak. Konstanta KB dihitung dirumuskan
sebagai berikut:

KB = KB.std X AF1 X AF2 (4)
KB = KB.std X AF1 x AF2 (5)
Dimana:

KB = Konstanta burden

KBstandar = Konstanta yang tergantung jenis batuan dan bahan peledak
3\/Energi potensial bahan peledak yang dipakai

AF 4 (6)

Enegi potensial standar
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Energi potensial = SGhandak x VOD? ;VOD dalam fps
Energi Potensial standar = 1,20 x12.000 2
SGhandak x (VOD)? E
AFv= (—5g5ta x (VoD)” ™

AF, Y Densitas batuan standar (8)

Densitas Batuan yang akan diledakkan

Densitas batuan standar = 160 Ib/cuft
Dst /3
AF; = (7) €))

Selanjutnya dimensi geometri peledakan dihitung sebagai berikut:

a. Burden (B), ft = KB x D(m) (10)
12

b. Kedalaman lubang ledak (L) = K. X B (11D

c. Subdrilling (J) =K;x B (12)

d. Stemming (T) = Krx B (13)

e. Spasi (S) ; KS untuk mengukur spasi tergantung pada kondisi retakan (joints) di sekitar lokasi
yang akan diledakkan, jumlah bidang bebas dan sistem penyalaan (firing) yangditerapkan

5. Rancangan Geometri Peledakan Menurut C.J. Konya [1]

Untuk menghitung

1. burden digunakan rumus sebagai berikut :

3/SGe
B =3,15 x De ‘/E (14)

Dimana

B = Burden (ft);

SGe = Berat jenis bahan peledak

SGr = Berat jenis batuan

De = Diameter lubang ledak (inchi).
2 . Spasi
Besarnya spasi dapatditentukan berdasarkan sistem tunda yang direncanakan

e Serentak tiap baris lubang ledak

H<4B; s=H+2B/3; H>4B; S=2B
e Beruntun dalam tiap baris
H<4B; s = H+7B/8; H> 4B; S=1,4B

3. Stemming (T)
Batuan Massive T =B
Batuan Berlapis T =0,7 B
4. Subdrilling (J)
J=03 xB (15)
Dimana :
J = Subdrilling (meter)
B = Burden (meter)
5. Kedalaman lubang ledak (L);
L=H+K (16)
Dimana ;
H=Tinggi jenjang
J = subdrilling
6. Kolom isian bahan peledak/Primary charge ( PC)
PC=L-T (17)
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Dimana:

PC= Primary Charge (meter)

L= Kedalaman Lubang Ledak(meter)T= Stemming (meter)
7. Tinggi jenjang/banch hight (H)

H=L-]

Dimana;

H= tinggi jenjang (meter)

L= Kedalaman Lubang Ledak (meter)

J = Subdrilling

Analisis Data

(18)

Data-data yang telah dikumpulkan akan di analisis untuk mengetahui masalah- masalah
yang terjadi dalam kegiatan peledakan terkhususnya material hasil peledakana yang terlempar
melebihi batas aman atau yang disebut batu terbang (flyrock). Kemudian dilakukan evaluasi untuk
penanganan terhadap masalah batu terbang (flyrock) karena dapat berbahaya bagi alat mekanis

maupun manusia.

HASIL DAN BAHASAN

Pengaruh Ukuran Burden dan Ukuran Stemming Terhadap Potensi Terjadinya Batu Terbang

(Flyrock)
a. Facebus
2 2.6
L=— ()
g B
252 /75 2°
L= — (—)
9,8 1,6
L = 60 meter
b. Catering
2 m %6
=7 B
252 V25 *°
L= — (—)
9,8 3,49

L = 7,6 meter
Jarak Lemparan Maksimum Batu Terbang (Flyrock)
Ludborg (1981)
L = 143d(q — 0,2)
=143 x 2,5 (0,34 — 0,2)
= 50,05 meter
Denga ukuran butir batua sebesar:
0 =01d"/3
= 0,17 meter
Redesign
Rancangan Geometri Peledakan Menurut R.L.Ash
SGhandak using = 0,8 gr/cc
SGhandak standard = 1,2
VoDusing = 2.500 m/s — 8.202 fps
VoDstandard = 12.000 fps
Dusing = 2,6 t/m* — 163,54 Ib/cuft
Dstd = 160 Ib/cuft
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KB = KBsa X AF1 X AF2
SG x (VOD)? 1/3 Dstd 1/4

Handak
KB =20 x AF1; ( X AF2 (T)

SG,., x (VOD)?

0,8 x (8.202)2 /3 160 /3
KB =20 x ( D)X (—)
1,2 x (12.000) 163,54
KB =13,86
e Burden

KB XD
12
13,86 x 2,5
12
B = 2,88 meter = 3 meter
e Spasi
S=KsxB—Ks—1,20-1,80
§=120x3
S = 3,6 meter
e Stemming
T=KTxXxB—Kt—07-1,0
T=120x%x3
T = 2,1 meter
e Subdrilling (J)
J=KjxB—02-04
J=02x3
J = 0,6 meter
e Kedalaman Lubang Ledak (L)
L=KIxXB— 1,54
L=15%x3
L = 4,5 meter
e Powder Coulomb (C)
PC=L-T
PC=45-21
PC = 2,4 meter
. Rancangan Geometri Peledakan Menurut C.J.. Konya
Burden

N

3.SGe
B=315xDe vV __
SGr

0.8 /3
B =315 x 25 (R)

B = 5,52 fit — 1,6 meter

e Spasi
H+7B
S= 5
4+ (7 % 1,6)
S=—g%

S = 1,9 meter = 2 meter
e Stemming (T)

T=B

T=2 meter
e Subdrilling
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J=030x16
J = 0,48 meter

o Kedalaman Lubang Ledak (L)
L=H+]
L=4+048
L = 4,48 meter

e Powder Column (PC)
PC=L-T

PC=4,48m-1,6m
PC= 2,88 meter

o Ketinggian Jenjang (H) dengan diameter lubang ledak 2,5 inchi maka
H =125 ft — 3,8 = 4 meter

SIMPULAN

Berdasarkan hasil pengamatan, pembahasan dan analisis data yang telah penulis buat, maka
dapat ditarik beberapa kesimpulan antara lain :

Dari hasil kajian rumus facebust dan cratering dari Richard dan Moore (2005) yang digunakan
untuk menghitung pengaruh nilai Burden dan nilai stemming terhadap potensi terjadinya batu terbang
(fly rock) didapatkan hasil jarak lemparan batuan setelah peledakan sejauh 60 meter. Hal ini,
dikarenakan nilai rata-rata dari burden aktual lebih kecil dari standar penentuan nilai burden dari
rumus R.L.Ash dan C.J.Konya. Jarak lemparan maksimum batu terbang (fly rock) dari hasil
perhitungan menggunakan persamaan Ludborg adalah 50,05 meter dengan perkiraan ukuran
butir batuan sebesar 0,17 meter.

Geometri redesign dan geometri peledakan aktual di PT. Panghegar Mitra Abadi didapatkan
nilai burden, stemming, spacing, kedalamanlubang ledak dan subdrilling , metode C.J. Konya B = 3
m, Spasi =3,6, m, Stemming = 2.1 m, kedalaman Lubang ledak = 4,5, PC = 4,5 m, Subdrilling =2,4
m,dan tinggi jenjang = 3,9m. Metode RL Ash burben = 1,6 m, spasi =2 m,stemming = 1,6m ,
kedalaman lubang ledak = 4,48 m, PC = 2,88m, subdrilling = 0,48 dan tinggi jenjang = 4 m lebih
berpotensi menghasilkan efek batu terbang (fly rock)

Hal ini dikarenakan nilai geometri yang di tetapkan di PT. Panghegar Mitra Abadi belum
memenuhi standar penentuan rumus R.L.Ash dan Calvin J. Konya. Untuk itu dalam menentukan
geometri peledakan harus dihitung menggunakan persamaan yang sudah ditetapkan oleh para ahli
seperti C.J.Konya dan R.L.Ash penerapan waktu tunda menjadi suatu alternatif dalam mengurangi
potensi batu terbang.

SARAN
Setelah dilakukan pengamatan, bahasan dan analisis data maka disampaikan saran sebagai
berikut :
1. Agar terhindar dari bahayanya efek batu terbang makaperalatan produksi dan manusia tidak boleh
berada pada jarak 80 meter dari area peledakan.
2. Ukuran burden, ukuran stemming harus ditentukan berdasarkan persamaan parah ahli seperti
R.L.Ash dan C.J.Konya sehingga dapat mengurangi potensi batu terbang.
3. Tingkatkan fungsi pengawasan pada aktifitaspenentuan titik lubang ledak
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Abstrak

Sintesis senyawa 2-monokaprin dilakukan melalui jalur etanolisis enzimatis. Sintesis ini melalui 2
tahap, yaitu sintesis trikaprin dan etanolisis trikaprin. Sintesis trikaprin dilakukan dengan
mereaksikan asam kaprat dan gliserol dengan H,SO, sebagai katalis. Hasil yang diperoleh berupa
cairan kuning kental dengan rendemen 32%. Senyawa trikaprin kemudian dietanolisis dengan
bantuan enzim lipozim TL IM sebagai katalis sehingga diperoleh 2-monokaprin berupa cairan
kuning dengan rendemen sebesar 57%. Senyawa 2-monokaprin yang diperoleh dikarakterisasi
menggunakan KLT, Spektroskopi IR dan NMR.

Kata Kunci: Trikaprin, 2-Monokaprin, Asam kaprat, etanolisis

Abstract

The synthesis of 2-monocaprine compound was carried out through the enzymatic ethanollysis
pathway. This synthesis went through 2 stages, namely tricaprine synthesis and tricaprine
ethanollysis. Tricaprine synthesis was carried out by reacting capric acid and glycerol with H,SO4
as a catalyst. The results were obtained in the form of a thick yellow liquid with a yield of 32%. The
tricaprine compound was then ethanolyzed with the help of the enzyme lipozyme TL IM as a catalyst
to obtain 2-monocaprine in the form of a yellow liquid with a yield of 57%. The 2-monocaprine
compound obtained was characterized using TLC, IR spectroscopy, and NMR

Keyword: Tricaprine, 2-Monocaprine, Capric acid, ethanollysis

PENDAHULUAN

Monoasilgliserol merupakan kelompok gliserida yang terdiri dari suatu molekul gliserol yang
berikatan dengan asam lemak melalui ikatan esternya. Monoasilgliserol berfungsi sebagai emulsifier dan
bahkan sebagai substansi anti mikroba khususnya jika dihasilkan dari minyak kelapa atau dari minyak
inti sawit [4]. Penggunaan monoasilgliserol sebagai emulsifier di industri pangan untuk digunakan pada
pengolahan margarin, peanut butter, coffe whitener, confectionary, puding, roti, biskuit dan kue-kue
kering.

Monokaprin adalah pengemulsi makanan yang paling banyak digunakan karena mengandung
asam lemak rantai samping C1o dan umumnya dikenal sebagai aditif makanan yang aman. Selain itu,
monokaprin juga menunjukkan efek penghambatan yang luas terhadap pertumbuhan bakteri yang
ditularkan melalui makanan, termasuk Campylobacter jejuni, Salmonela spp, Bacillus cereus,
Salmonella typhimurium dan Escherichia coli serta jamur seperti spesies Penicillium dan Aspergillus,
dan virus seperti HIV, HSV, Chlamydia trachomatis dan Neisseria gonorrhoeae [3].

Monokaprin dapat disintesis menggunakan berbagai metode sintesis monoasilgliserol. Produksi
monoasilgliserol skala industri dilakukan dengan metode gliserolisis kimiawi berkelanjutan dari lemak
dan minyak, menggunakan katalis anorganik seperti kalium hidroksida atau Ca (OH)2. Metode ini
memiliki kelemahan yaitu membutuhkan suhu reaksi yang tinggi (220-250°C). Temperatur yang tinggi
ini menyebabkan produk yang dihasilkan berwarna gelap dengan bau yang tidak diinginkan. Reaksi
gliserolisis dapat dilakukan dengan menggunakan katalis enzim. Enzim yang sering digunakan adalah
enzim lipase.

Sintesis enzimatis monoasilgliserol menggunakan lipase, memiliki keuntungan seperti dilakukan
pada suhu lebih rendah, menghasilkan produk berkualitas lebih tinggi, konsumsi energi lebih rendah
dan limbah cair lebih ramah lingkungan. Sintesis enzimatik monokaprin menggunakan lipase
sebelumnya pernah dilaporkan oleh Da Silva et al (2003) dengan menggunakan esterifikasi asam kaprat
dan gliserol menghasilkan produk monokaprin sebesar 61,3% [1].

Banyaknya manfaat dari monokaprin yang diaplikasikan dalam industri makanan, kosmetik dan
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farmasi maka perlu dilakukan pengembangan metode untuk mensintesis monokaprin secara enzimatis.
Oleh karena itu, penelitian ini bertujuan untuk mensintesis senyawa 2-monokaprin melalui jalur
etanolisis enzimatis.

METODE
Alat dan Bahan
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah: alat-alat gelas laboratorium, satu set alat
refluks, corong pisah, alat timbang elektrik (Libror EB—330 Shimadzu), satu set evaporator Buchi (R-
124), Kromatografi Gas—Spektrometer massa (GC—MS, Shimadzu QP — 2010).
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah asam kaprat, gliserol, metanol, etanol,
Na,COs, Na;SO4 anhidrat, aquades dan enzim lipase.
Prosedur Kerja
Sintesis Trikaprin
Asam kaprat (0,0097 mol), gliserol (0,097 mol) dan larutan asam sulfat 5% direfluks pada suhu
120°C selama 7 jam, kemudian ditetesi larutan NaOH 10% pada campuran hingga pH campuran
mencapai 13. Produk diekstraksi dengan n-heksana dan lapisan organik dicuci dengan aquades sampai
pH netral. Fase organik kemudian dikeringkan dengan natrium sulfat dan dievaporasi pelarutnya.
Etanolisis Trikaprin
Trikaprin (0,0013 mol) dilarutkan dalam etanol, dan campuran diinkubasi pada 35°C selama
24 jam dengan adanya enzim lipase sebagai katalis. Setelah 24 jam campuran disaring, dan filtrat
diencerkan dengan etanol 80%. Produk samping dihilangkan menggunakan n-heksan. Fase air
diuapkan dan dimurnikan menggunakan plat KLT dengan perbandingan n-heksan: etil asetat 7:3
sebagai fase gerak, kemudian noda yang diperoleh dikeringkan, digerus dan ditimbang beratnya.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Sintesis Trikaprin

Senyawa Trikaprin adalah senyawa turunan asam kaprat dengan komponen utama minyak
trigliserida rantai menengah, yang memiliki potensi antiandrogen dan sifat anti hiperglikemik. Trikaprin
dihidrolisis menjadi asam kaprat yang mengikat dan mengaktifkan sebagian peroksisom proliferator-
activated receptor PPAR-gamma, serta PPAR-alpha dan PPAR- beta/delta, tanpa menginduksi
adipogenesis. Sintesis trikaprin dilakukan menggunakan reaksi esterifikasi.

Reaksi esterifikasi merupakan reaksi subtitusi asil nukleofil dengan katalisator asam [2]. Metode
yang digunakan dalam penelitian ini adalah refluks, penggunaan metode refluks dalam penelitian ini
karena reaksi dilakukan pada suhu tinggi yang menyebabkan reaksi menjadi kering, penggunaan metode
ini agar uap yang terbentuk dapat terkondensasi dalam kondensor sehingga reaksi tidak menjadi kering.
Berikut adalah mekanisme reaksi sintesis trikaprin.

\ o
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Gambar 1. Mekanisme reaksi sintesis trikaprin
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Sintesis trikaprin dilakukan dengan mereaksikan asam kaprat dengan asam sulfat agar H
sebagai asam dari asam sulfat memprotonasi O dari gugus karbonil dari senyawa asam kaprat dan
terbentuk gugus -OH muatan (+) pada atom oksigen dengan keadaan tidak stabil sehingga terjadi
polarisasi, polarisasi terjadi dengan pemutusan ikatan rangkap yang dimana ikatan phi () putus dan
tersisa ikatan zigma (3)) dan terbentuklah gugus OH yang menyebabkan atom C pada gugus karbonil
menjadi lebih positif atau C karbonil memiliki sifat karbokation. Setelah terbentuk karbokation,
direaksikan dengan gliserol sehingga gugus hidroksil (OH) dari gliserol menyerang karbokation dari
gugus C karbonil sehingga salah satu gugus OH pada pada senyawa asam kaprat putus dan terbentuklah
senyawa trikaprin.

Campuran yang dihasilkan kemudian diekstraksi menggunakan n-Heksan dan dicuci dengan
aquades dalam corong pisah untuk memisahkan komponen-komponen yang merupakan produk yang
larut dalam n-Heksan dan pengotor yang diduga bersifat polar yanglarut dalam air. Digunakan pelarut
n-Heksan karena produk 2,3-di(decanoyloxy) propyl decanoate/ (glyceryl tricaprate) memiliki sifat non
polar yang disumbangkan oleh rantai alkil. Setelah dicuci dengan aquades diukur pH, fasa n-Heksan
memiliki pH 9 kemudian pH dinetralkan menggunakan H2SO4. Setelah pH netral dilakuakan
evaporasi hingga n-Heksan menguap, setelah n- Heksan menguap diperoleh hasil Trikaprin (glyceryl
tricaprate) berupa cairan berwarna kuning dengan rendemen 32%.

Spektrum IR pada bilangan gelombang 2924,09 (cm™) dan 2854,65 (cm™) adalah karakteristik
yang disebabkan adanya rentangan gugus Csp®-H. Serapan tajam di daerah 1712,79 (cm™), diperkuat
dengan adanya overtone di daerah 3464,15 (cm™) yang merupakan serapan dari gugus —C=0- karbonil.
Serapan pada bilangan gelombang 1458,18 (cm™) merupakan serapan dari gugus metilen -CH2-.
Serapan pada daerah 1157,29 (cm™) merupakan serapan dari gugus fungsi C-O-C Ester.

45
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Gambar 2. Spektrum IR Trikaprin

Sintesis 2-Monokaprin

Sintesis 2-monokaprin dilakukan menggunakan metode etanolisis. Metode etanolisis adalah
pemecahan struktur dengan menggunakan enzim lipozim TL IM dan pelarut etanol. Enzim lipozim TL
IM bekerja secara regioselektif dengan melisis gliserol ester pada atom karbon satu dan tiga yang dapat
menyebabkan terbentuknya senyawa 2 monokaprin dengan skema reaksi sebagai berikut.

¢ i OH
\ J\ oJLc H H OH
W Oﬁﬁ o 32 /W OH
) CQH!Q T — ()
A LTL IM
O 2-Monocaprine

Trikaprine

Gambar 3. Skema reaksi sintesis 2-monokaprin

Senyawa trikaprin direaksikan dengan enzim lipozim TL IM dalam etanol selama 24 jam. Enzim
lipozim TL IM merupakan katalis yang bersifat regioselektif yang dapat meningkatkan regioselektivitas
dari suatu senyawa yang bereaksi. Enzim liposim TL IM (R1,3) akan mengarahkan arah serangan
nukleofil dari etanol terhadap trikaprin yang merupakan trigliserida pada posisi C no.1 dan C no.3.
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Enzim lipozim TL IM aktivitasnya akan menurun jika lingkungan sekitarnya mengandung air atau tidak
dapat bekerja dengan baik apabila mengkatalisis senyawa yang mengandung air oleh karena itu
penggunaan pereaksi etanol dikeringkan terlebih dahulu dengan menggunakan Na2SO4 anhidrat.

Suhu merupakan faktor yang dapat mempengaruhi produk yang dihasilkan, semakin tinggi suhu
dalam suatu reaksi produk yang dihasilkan akan semakin banyak, namun suhu tinggi dapat merusak
komponen aktivitas dari suatu senyawa ataupun dapat merusak senyawa yang dihasilkan [5]. Selain suhu
yang tinggi dapat menurunkan komponen aktivitas dari suatu senyawa dilihat dari katalis enzim yang
digunakan merupakan protein yang akan rusak atau terdenaturasi akibat suhu yangtinggi.

Setelah 24 jam reaksi dihentikan dan dilakukan pemisahan dengan cara disaring untuk
memisahkan enzim dari produk dan dilakukan dengan ekstraksi menggunakan larutan hidroalkoholik.
Larutan hidroalkoholik dibuat dengan cara mencampurkan air dan etanol dengan perbandingan 80:20.
Tujuan dari penggunaan larutan hidroalkoholik yaitu dilihat dari sifat kelarutan antara etanol dan n-
heksan yang memungkinkan keduanya dapt tercampur sempurna karena tetapan dielektrik dari etanol
24,3 dan n-heksan 1,88

Setelah dilarutkan dalam larutan hidroalkoholik kemudian dicuci menggunakan n- heksan
dengan tujuan melarutkan pengotor yang bersifat non- polar yang diduga berupa etil kaprat dan
trikaprin yang belum terkonversi menjadi 2-monocaprin. Setelah produk target dicuci dengan n-heksan
diambil fasa etanol air kemudian dikeringkan dengan Na>SOs anhidrat lalu dievaprorasi dan diperoleh
produk 0,85 g pada dengan tampilan cairan kuning mudah dengan rendemen 57%.

Analisis KLT dilakukan dengan menggunakan eluen n-heksana:etil asetat denga perbandingan
7:3. Untuk memvisualisasi noda pada plat KLT digunakan uap dari iodium. Hasil KLT menunjukan
adanya satu noda dibagian bawah plat yang merupakan merupakan representasi dari senyawa 2-
monokaprin.

.
1

Gambar 4. KLT 2-monokaprin

Spektrum IR menunjukkan serapan pada bilangan gelombang 3441,01(cm™) - 3186,40 (cm™)
merupakan serapan dari gugus fungsi OH. Pada bilangan gelombang 2931,80 (cm™) dan 2870,08 (cm*)
adalah karakteristik yang disebabkan adanya rentangan gugus -Cs®-H-. Serapan tajam di daerah 1735,93
(cm™), diperkuat dengan adanya overtone di daerah 3749,62(cm™)) yang merupakan serapan dari gugus
(-C=0) karbonil. Serapan pada bilangan gelombang 1458,18 (cm™) merupakan serapan dari gugus
metilen (- CH2-). Serapan pada daerah 1365,60 (cm™) merupakan gugus funsi dari metil (- CH3) Serapan
pada daerah 1219,01 (cm™) merupakan serapan dari gugus fungsi C-O-C ester.
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Gambar 5. Spektrum IR 2-monokaprin

Pada spektrum * H-NMR terdapat 8 puncak. Puncak a merupakan pergeseran kimia §H =0,82
ppm triplet dengan integrasi 3H yang merupakan gugus metil (-CH3) pada atom C10 gugus kapril.
Puncak b dengan pergeseran kimia 8H=1,20 ppm H singlet dengan integrasi 10 H adalah gugus metilen
(-CH2-CH2-) yang berada pada C9-C5 gugus kapril. Puncak b memiliki peak tertinggi, disebabkan
adanya banyak atom H yang terintegrasi. Puncak ¢ dengan pergeseran kimia 6H =1,27 ppm H triplet
dengan integrasi 2H adalah serapan dari gugus -CH2- pada atom C4 gugus kapril. Puncak d 6H = 1,46
ppm, quintet 2H adalah gugus -CH2- pada atom C3 gugus kapril. Puncak E dengan pergeseran kimia
dH = 2,46 ppm H triplet dengan integrasi 2H merupakan gugus -CH3 pada atom C2 gugus kapril.
Puncak f dengan pergeseran kimia 6H = 4,68 ppm doublet of doublet dengan integrasi 1H adalah
gugus -O-CH-CH2-. Puncak g dengan pergeseran 6H = 3,28 ppm H triplet dengan integrasi 2H yang
menunjukkan gugus CH2-OH. Puncak H dH = 3,90 ppm dan 3,99 ppm dengan pola sinyal double
triplet merupakan -OH.
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Gambar 6. Spektrum H-NMR 2 monokaprm

KESIMPULAN
Berdasarkan hasil penelitian, maka dapat disimpulkan bahwa senyawa 2-monokaprin dapat sintesis
melalui jalur etanolisis enzimatis dengan rendemen sebesar 57%.
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Abstract

Hand sanitizer is a hand antiseptic that has antibacterial ability to inhibit and kill the bacteria. The
study aimed to find out the effectiveness of burning arak hand sanitizer combination of betel extract
(Piper betle L.) against the growth of Staphylococcus aureus and Escherichia coli bacteria. Burning
arak comes from Inerie-Flores District of Ngada Regency of East Nusa Tenggara province whose
use is still limited as a traditional alcoholic beverage in the Flores area. Burning arak used as the
main raw material is obtained from Inerie-Flores district of Ngada Regency which is further distilled
to produce alcohol with a concentration of 70-75%. Alcohol distillation is tested phytochemicalally
to find out the presence of phenol compounds that can cause irritation to the skin. Phytochemical
tests showed negative results. Betel leaves are sorted, washed thoroughly, finely striped and then
matched with distillation alcohol solvents. Hand sanitizer is made by mixing 800 mL destilat burning
arak about 42 mL H202, 15 mL glycerol, and 143 mL of betel leaves extract. Organoleptic
examination of the resulting hand sanitizer is liquid with a clear greenish color, strong betel flavor,
and has a pH of 5. Testing the effectiveness of hand sanitizer through bland power using the
technique of the ringer with the acquisition of the diameter of the resistance value of the growth of
Staphylococcus aureus and Escherichia coli bacteria of 20.4 mm and, of 24.8 mm, of each other.
The resistance zone value shows that the hand sanitizer product is effective in inhibiting the growth
of Staphylococcus aureus and Escherichia coli bacteria because it has a large bland zone diameter
of >19 mm. This hand sanitizer combination has the potential to be developed into a more varied
burning arak-based product.

Keywords: Hand sanitizer, burning arak, betel leaves extract, Staphylococcus aureus, Escherichia
coli

Abstrak

[The Effectiveness of Inerie-Flores Burned Arak Hand Sanitizer Combination of Betel Extract
(Piper betle L.) against Inhibitory Growth of Staphylococcus Aureus and Escherichia Coli
Bacteria] Hand sanitizer merupakan pembersih tangan yang memiliki kemampuan antibakteri
dalam menghambat hingga membunuh bakteri. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
efektivitas hand sanitizer arak bakar menyala kombinasi ekstrak sirih (piper betle L.) terhadap
pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli. Arak bakar menyala berasal dari
Kecamatan Inerie-Flores Kabupaten Ngada yang pemanfaatannya masih terbatas sebagai
minuman tradisional beralkohol di daerah Flores. Arak bakar menyala yang digunakan sebagai
bahan baku utama diperoleh dari Kecamatan Inerie-Flores Kabupaten Ngada yang selanjutnya
didestilasi hingga menghasilkan alkohol dengan konsentrasi 70-75%. Alkohol hasil destilasi diuji
secara fitokimia untuk mengetahui keberadaan senyawa fenol yang dapat menyebabkan iritasi pada
kulit. Uji fitokimia menunjukkan hasil yang negatif. Daun sirih disortir, dicuci bersih, dirajang halus
lalu dimaserasi dengan pelarut alkohol hasil destilasi. Pembuatan hand sanitizer dilakukan dengan
mencampurkan destilat 800 mL destilat arak bakar menyala, 42 mL H202, 15 mL gliserol, dan 143
mL ekstrak daun sirih. Pemeriksaan organoleptik hand sanitizer yang dihasilkan berbentuk cair
dengan warna bening kehijauan, beraroma sirih yang kuat, dan memiliki pH sebesar 5. Pengujian
efektivitas hand sanitizer melalui daya hambat menggunakan teknik pecandang dengan perolehan
diameter zona hambat pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli berturut-
turut sebesar 20,4 mm dan 24,8 mm. Nilai daya hambat tersebut menunjukkan produk hand sanitizer
ini efektif menghambat pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli karena
memiliki diameter zona hambat yang besar yaitu >19 mm. Kombinasi hand sanitizer ini potensial
untuk dikembangkan menjadi produk berbasis arak bakar menyala yang lebih bervariasi.
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Kata Kunci: Hand sanitizer, Arak bakar menyala, Ekstrak sirih, Staphylococcus aureus,
Escherichia coli

PENDAHULUAN

Sejak Desember tahun 2019, dunia digemparkan oleh penyakit mematikan yang disebabkan oleh
Corona virus Disease (covid-19). Corona virus menyerang sistem pernapasan melalui sentuhan fisik
dan droplets orang yang terinfeksi dan menyebabkan kematian. Penyebaran covid-19 tergolong cepat
dan menyebabkan hampir seluruh negara memberlakukan peraturan pembatasan aktivitas [23]. Kondisi
ini ditanggapi oleh Pemerintah Indonesia dengan memberlakukan new normal sebagai skenario untuk
mempercepat penanganan covid-19 dalam aspek kesehatan dan sosial-ekonomi dengan
mempertimbangkan studi epidemiologis. Penerapan new normal dapat diimplementasikan jika negara
memiliki kapasitas pelayanan kesehatan yang mampu mendeteksi, menguji, mengisolasi, dan
menangani setiap kasus yang disebabkan oleh covid-19. Peraturan Menteri Kesehatan (permenkes)
No.9 Tahun 2020 mengamanatkan pencegahan covid-19 melalui penerapan protokol kesehatan yang
meliputi 5M, yaitu: Memakai masker, Mencuci tangan menggunakan air mengalir, Menjaga jarak,
Menjauhi kerumunan, dan Mengurangi mobilitas dengan tidak sering berada di luar rumah. Mencuci
tangan merupakan salah satu tindakan sanitasi yang dilakukan dengan membersihkan jari tangan
dengan sabun dan air mengalir [13]. Selain menggunakan sabun, kegiatan membersihkan tangan dari
bakteri/virus dapat dilakukan dengan menggunakan antiseptik berupa hand sanitizer.

Hand Sanitizer merupakan zat antiseptik yang didalamnya terdapat alkohol dengan persentase
60-95% [21]. Menurud Asngad & Nopitasari (2018) hand sanitizer dapat membunuh kuman, bakteri,
jamur maupun virus dalam waktu relatif cepat, karena mengandung senyawa alkohol (etanol, propanol,
isopropanol) dengan konsentrasi = 60% sampai 80% dan golongan fenol (klorheksidin, triklosan).
Golongan fenol yang dapat digunakan dalam sediaan antiseptik tangan adalah triklosan. Triklosan
merupakan jenis disinfektan lain yang dapat menghasilkan respon positif lebih kuat dibandingkan
alkohol yaitu kurang korosif. Kadar triklosan sebagai antiseptik adalah 0,05% sampai dengan 2% [27].
Namun, ada bahaya yang ditimbulkan oleh triklosan, yaitu bisa membuat bakteri menjadi kebal dan
dapat mengganggu proses normal kerja hormon dengan berubah menjadi racun tiroid serta beracun
terhadap reproduksi dan perkembangan kesehatan juga dapat menyebabkan iritasi kulit dan gangguan
endokrin [14]. Melihat adanya dampak negatif penggunaan triklosan, maka eksplorasi potensi ekstrak
tanaman sebagai antibakteri pengganti triklosan dalam formulasi hand sanitizer perlu dilakukan
sebagai solusi mengatasi masalah tersebut. Penelitian Tenda et al. (2017) berhasil membuat hand
sanitizer dari ekstrak etanol kulit pohon faloak dengan melakukan uji aktivitas antibakteri terhadap
bakteri staphylococcus aureus pada konsentrasi etanol yang berbeda dengan rata- rata diameter zona
hambat dari masing-masing konsentrasi adalah 22,5% sebesar 1,33 cm, 45% sebesar 1,66 cm, 75%
sebesar 1,90 cm, 100% sebesar 2,13 cm [25]. Penelitian Fathoni et al. (2019) membuat hand sanitizer
dengan memanfaatkan produk ciu bekonang setelah didestilasi hingga kadar etanol 70% dan
dikombinasi bersama sirih [9].

Holifah et al. (2020) meneliti bahwa gel hand sanitizer ekstrak etanol pelepah pisang kepok
(Musa paradisiaca L.) pada konsentrasi 35%, 40%, dan 45% tidak efektif sebagai antibakteri
Staphylococcus aureus dan Escherichia coli karena zona hambat yang dihasilkan sangat lemah (kurang
dari 5 mm) [10]. Hasil pengujian sampel arak Jowo oleh Aziz & Hariyani (2019) menunjukkan
kandungan etanol dengan hasil penetapan kadar etanol dari 3 botol sampling sebesar 42,84%, 38,77%
dan 35,31%. Salah satu tumbuhan yang dapat dimanfaatkan sebagai hand sanitizer adalah jeruk nipis
yang mengandung unsur-unsur senyawa kimia yang bemanfaat, seperti minyak atsiri yang mempunyai
fungsi sebagai antibakteri yaitu flavanoid yang dapat menghambat pertumbuhan Staphylococcus
aereus (kuman pada kulit) dan juga memiliki aroma yang khas [12]. World Health Organization telah
merekomendasikan formulasi lokal sediaan antiseptik yang digunakan untuk membersihkan tangan
tanpa menggunakan air (handrub) berbasis alkohol produksi lokal sebagai alternatif ketika produk
komersial yang sesuai tidak tersedia atau terlalu mahal [26].

Kecamatan Inerie merupakan salah satu kecamatan baru hasil pemekaran dari Kecamatan
Aimere Kabupaten Ngada, Nusa Tenggara Timur. Inerie terkenal sebagai wilayah penghasil alkohol
hasil iris buah pohon lontar yang telah melewati proses pemisahan campuran dengan teknik

211



SEMINAR NASIONAL KIMIA DAN PENDIDIKAN KIMIA |
UNIVERSITAS NUSA CENDANA
Kupang, 31 Maret 2022

penyulingan atau destilasi. Arak yang dihasilkan memiliki kandungan alkohol yang tinggi dan sangat
mudah terbakar sehingga disebut arak bakar menyala. Berdasarkan wawancara bersama Kepala Dinas
Perindustrian Kabupaten Ngada, distribusi arak bakar menyala di Ngada masih dalam lingkup pasar lokal
dan tidak diijinkan diproduksi sebagai minuman keras beralkohol tetapi sebagai minuman tradisional
beralkohol yang digunakan ketika ada keperluan khusus seperti acara adat. Potensi arak bakar menyala
masih dapat dijadikan produk lain yang menujang perkembangan sektor perindustrian ataupun pariwisata
Kabupaten Ngada agar lebihmaju.

Sirih merupakan bahan alami yang memiliki kandungan untuk mengatasi iritasi ataupun kulit
kering [8]. Sirih adalah tanaman asli Indonesia yang tumbuh merambat atau bersandar pada batang
pohon lain. Sirih termasuk salah satu tanaman lokal yang tumbuh subur di wilayah Kecamatan Jerebu’u
Kabupaten Ngada. Menurut penelitian Aznury (2020) daun sirih mengandung minyak atsiri sebesar 1
— 4,2%, dan senyawa fenol beserta turunannya seperti dari hidroksi kavikol, kavibetol, estargiol,
eugenol, metileugenol, karvakrol, terpen, seskuiterpen, fenilpropan dan tanin [3].

Kelimpahan sirih dan alkohol yang terkandung dalam arak bakar menyala di Kabupaten Ngada
menjadi potensi yang sangat besar untuk dimanfaatkan dalam pembuatan hand sanitizer. Namun,
kurangnya aplikasi ilmu terapan menjadi kendala dalam pengembangan potensi bahan alam yang ada
di wilayah ini. Berdasarkan uraian di atas, maka peneliti tertarik dan merasa perlu untuk menanggapi
tantangan tersebut dengan memanfaatkan potensi arak bakar menyala untuk divariasikan menjadi
produk lain yang tetap memiliki kekhasan melalui penelitian dengan judul Efektifitas Hand Sanitizer
Arak Bakar Menyala Inerie-Flores Kombinasi Ekstrak Sirih (Piper Betle L.) terhadap Daya Hambat
Pertumbuhan Bakteri Staphylococcus Aureus dan Escherichia Coli.

METODE PENELITIAN
Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini ialah gelas beker, timbangan analitik, aluminium
foil, autoklaf, inkubator, seperangkat alat destilasi, kertas saring, pipet, mistar berkala, laminar air flow,
gunting, erlenmeyer, alkoholmeter, hot plate, gelas ukur, neraca analitik, tabung reaksi, colony counter,
paper disk, cawan petri, dan batang pengaduk. Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini ialah
arak bakar menyala Inerie-Flores, ekstrak daun sirih, es batu, H202, gliserol, Nutrient Agar (NA),
Nutrient Broth (NB), dan Media Mueller Hinton Agar (MHA), biakan bakteri Escherichia coli dan
Staphylococcus aureus.
Metode
Pembuatan Hand Sanitizer Arak Bakar Menyala Kombinasi Ekstrak Sirih
a. Destilasi Arak Bakar Menyala

Pengujian awal konsentrasi alkohol pada arak bakar menyala menggunakan alkoholmeter
menunjukkan konsentrasi sebesar 45%. Arak bakar menyala yang akan didestilasi sebanyak 1 Liter.
Setiap proses destilasi dilakukan dengan memanaskan 250 mL arak bakar menyala, sehingga destilasi
dilakukan sebanyak 4 kali. 10 mL destilat diambil untuk diukur konsentrasi alkoholnya. Hasil
pengukuran menunjukkan konsentrasi alkohol pada destilat arak bakar menyala sebesar 70-75%.

Arak Bakar Menyala Inerie-

A 4
Proses Destilasi

Destilat alkohol 70-75%

Gambar 1, Skema Destilasi arak
b.  Uji Fitokimia
Penggunaan alkohol yang mengandung fenol cenderung dihindari karena memberikan efek iritasi
pada kulit dan mudah terbakar. Sehingga sangat menarik untuk dikembangkan bahan aktif non-alkohol
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sebagai antibakteri yang aman dan tidak menyebabkan iritasi (Fathoni et al., 2019). Penelitian Putri et
al. (2021) melakukan uji fenol pada tuak aren sebanyak 2 ml sampel dan dimasukkan ke dalam tabung
reaksi, kemudian tambahkan larutan FeCl310%. Larutan dikatakan positif mengandung fenol jika
terbentuk warna hitam pekat atau biru keunguan.

Pemeriksaan kandungan fenol pada hasil destilat arak dilakukan dengan menempatkan 2 tetes
destilat alkohol pada tabung reaksi lalu ditambahkan masing-masing 10 tetes NaOH dan metanol, serta
H,SO4.

Destilat Alkohol 70-75%

v

NaOH + CHs0OH + H,SO,4

\

Negatif Fenol

Gambar 2. Skema Uji Fitokimia
c. Ekstraksi Sirih
Proses ekstraksi daun sirih dilakukan menggunakan metode ekstraksi maserasi. Pemilihan metode
didasarkan pada kesederhanaan metode dan alat yang akan digunakan. Ekstraksi dilakukan dengan
merendam 20 gram daun sirih yang telah dicuci dan dirajang menggunakan pelarut polar berupa destilat
alkohol dengan pemanasan di atas hot plate pada suhu 150 °C selama 26 menit. Selanjutnya, ekstrak
didinginkan dan difiltrasi menggunakan kertas saring.

Daun Sirih

v

Dicuci, dirajang

\

Dimaserasi dalam pelarut polar dengan pemanasan
Difiltrasi

Ekstrak sirih
Gambar 3. Skema Ekstraksi Sirih

d. Pembuatan Hand Sanitizer

Pembuatan hand sanitizer dilakukan dengan mencampurkan destilat alkohol, H202, gliserol, dan
ekstrak daun sirih ke dalam gelas beker, kemudian diaduk secara merata, ditutup menggunakan
alumunium foil dan disimpan pada suhu ruang selama 72 jam. Formulasi hand sanitizer disesuaikan
dengan formula yang dianjurkan WHO dalam Rizki et al. (2020) dengan menggunakan etanol 96% 800
mL, gliserin 98% 14,5 mL, hidrogen peroksida 3% sebanyak 41,7 mL, dan 1 liter air suling steril.
Formulasi hand sanitizer arak bakar menyala kombinasi ekstrak sirih dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Formula Hand Sanitizer

No Bahan Volume (mL)
1 Destilat Arak Bakar Menyala 800

2 H202 42

3 Gliserol 15

4 Ekstrak Sirih 143
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e. Pemeriksaan Organoleptis

Pemeriksaan organoleptis dilakukan untuk menentukan sifat fisik dengan cara mendeskripsi
warna, bau, dan konsistensi dari sediaan. Sediaan yang dihasilkan dapat dikatakan baik apabila memiliki
warna yang menarik, bau yang menyenangkan, bersifat stabil (tidak berubah) dan konsistensi yang
bagus agar nyaman dalam penggunaan gel [3].
f.  Pengukuran Derajat Keasaman

Penentuan pH sediaan dilakukan dengan menggunakan stick pH Universal yang dicelupkan ke
dalam sampel hand sanitizer. Setelah tercelup dengan sempurna, pH Universal tersebut dilihat
perubahan warnanya dan dicocokkan dengan standar pH Universal. pH hand sanitizer harus sesuai
dengan pH kulit yaitu 4,5-8 sesuai dengan SNI No. 06-2588. Menurut Titaley & Lolo (2014), kondisi
sediaan dengan pH yang sangat rendah mengakibatkan kulit menjadi iritasi, sedangkan pada kondisi pH
yang sangat tinggi mengakibatkan kulit tangan menjadi bersisik [24].
g. Uji Daya Hambat Pertumbuhan Bakteri

Uji daya hambat hand sanitizer terhadap bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli
dilakukan dengan menggunakan media Mueller Hinton Agar (MHA). Perlakuan yang sama diberikan
terhadap masing-masing bakteri ini. Media MHA dicampur dengan aquadest kemudian disterilisasi
menggunakan autoklaf. Setelah itu dimasukkan dalam laminar air flow. Campuran MHA dan aquadest
terdiri dari 2 lapisan. 10 mL lapisan pertama dituangkan ke dalam petri dish hingga padat. 5 mL lapisan
kedua dicampur dengan 1 mL bakteri yang sebelumnya telah dihomogenkan bersama aquadest. Lapisan
kedua dituangkan di atas lapisan pertama. Selanjutnya, pecandang diletakkan di tengah lapisan lalu
kedalamnya dituangkan 1 mL hand sanitizer arak bakar menyala kombinasi ekstrak sirih dan diletakkan
dalam inkubator laboratorium pada suhu 37 °C selama 24 jam. Kontrol negatif yang digunakan pada
metode ini adalah aquadest sedangkan kontrol positif menggunakan tetracycline.

Selanjutnya, data diperoleh dari hasil eksperimen laboratorium melalui pengujian konsentrasi
alkohol sebelum dan setelah destilasi, pemurnian alkohol dalam arak bakar menyala melalui prosedur
destilasi, uji fitokimia untuk mengecek keberadaan senyawa fenol, ekstraksi maserasi sereh dan uji daya
hambat pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli dengan teknik pecandang.
Metode pengolahan data dalam penelitian ini dilakukan secara kuantitatif dan kualitatif berdasarkan
pengujian konsentrasi alkohol sebelum dan setelah destilasi, uji fitokimia, uji organoleptik hand
sanitizer, dan pengukuran diameter zona bening untuk menguji efektivitas hand sanitizer melalui uji
daya hambat terhadap pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil
1. Pengujian Potensi Arak Bakar Menyala Inerie-Flores Kombinasi Ekstrak Sirih sebagai Hand
Sanitizer
a. Pengujian Konsentrasi Alkohol
Pengujian konsentrasi alkohol sebelum dan setelah destilasi ditampikan pada Tabel 2.

Tabel 2. Penqgukuran Konsentrasi Alkohol Arak Bakar Menyala

Perlakuan Konsentrasi Alkohol (%)
Sebelum Destilasi 45
Setelah 70 - 75
Destilasi

Konsentrasi alkohol dalam arak bakar menyala Inerie-Flores sebelum dan sesudah destilasi
mengalami peningkatan kadar alkohol sebesar 30-35%.
b. Uji Fitokimia
Uji fitokimia dilakukan untuk mengetahui adanya fenol pada destilat arak bakar. Hasil pengujian
menunjukkan arak bakar menyala tidak mengandung fenol. Pengujian keberadaan senyawa fenol dalam
destilat alkohol ditampikan pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil Uji Fitokimia Destilat Alkohol
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Senyawa Turunan Warna Awal Warna Akhir
Alkohol Zat Larutan
Fenol Bening Bening

c. Pengujian Organoleptis
Pengujian organoleptik hand sanitizer arak bakar menyala Inerie-Flores kombinasi ekstrak sirih
ditampilkan pada Tabel 4 berikut.

Tabel 4. Hasil Uji Organoleptik Hand Sanitizer

Hari Wujud Warna Bau

H-1 Cair Hijau Aroma khas arak
H-2 Cair Kekuningan Aroma sirih
H-3 Cair Kuning jernih Aroma sirih

Pengamatan organoleptis pada hand sanitizer kombinasi arak bakar menyala kombinasi ekstrak
sirih dilakukan selama tiga hari. Pada produk hand sanitizer dengan formulasi ekstrak daun sirih hijau
di hari pertama memiliki bau khas yang sangat menyengat, warna kuning hingga kecoklatan yang
cenderung transparan, serta wujud yang dihasilkan adalah cair dan homogen, sedangkan pada
penyimpanan hari kedua dan ketiga, produk hand sanitizer mengalami perubahan yaitu bau khas
berkurang, warna sediaan semakin kuning jernih dengan wujud yang sama tetap cair dan homogen.

Gambar 4. Hand sanitizer hari ke- 3

d. Pengukuran derajat keasaman (pH)

Pengukuran derajat keasaman (pH) terhadap produk hand sanitizer arak bakar menyala Inerie-
Flores kombinasi ekstrak sirih dilakukan menggunakan indikator universal dan diperoleh nilai pH
sebesar 5 yang memenuhi persyaratan dengan standar pH Universal yaitu 4,5-8 sesuai SNI No. 06-2588.

2. Efektivitas Hand Sanitizer terhadap Daya Hambat Pertumbuhan Bakteri

Pengujian efektifitas hand sanitizer arak bakar menyala Inerie-Flores kombinasi ekstrak sirih
melalui uji daya hambat terhadap pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli
ditampilkan pada Tabel 5 berikut.

Tabel 5. Hasil Uji Daya Hambat Bakteri

Sampel Bacteria (microbe) @ (mm) S//IR
1 Staphylococcus aureus 20,4 S
2 Escherichia coli 24.8 S

Pada penelitian ini zona hambat hand sanitizer kombinasi arak bakar menyala dan ekstrak daun
sirih sebesar 20,4 dan 24,8 mm. Hal ini membuktikan senyawa aktif yang terdapat pada hand sanitizer
sensitif dalam menghambat pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli apabila
dibandingkan dengan standar kriteria CLSI tetracyline.
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Gambar 5. Diameter zoha hambat terhadap Staphylococcus aureus (a) dan
Escherichia coli (b)

Pembahasan

Alkohol dibedakan menjadi 3 golongan, golongan A berkadar 0,1%-05%, golongan B berkadar
0,5%-20%, dan golongan C berkadar 20%-50% [28]. Arak bakar menyala dari kecamatan Inerie-Flores
yang belum didestilasi dikategorikan sebagai minuman beralkohol golongan C karena mengandung
alkohol dengan konsentrasi 45%. Menurut hasil penelitian Rini dan Nugraheni (2018) bahwa antiseptik
pada beberapa merek dengan kadar alkohol 60-70% tanpa tambahan zat antibakteri lainnya memiliki
sifat yang lebih polar, sehingga diameter daya hambat yang dihasilkan lebih besar pada bakteri [19].
Ditinjau dari kandungan alkohol, maka arak bakar menyala memiliki potensi untuk dijadikan hand
sanitizer. Namun, perlu dilakukan uji lanjut berupa uji fitokimia terhadap destilat alkohol. Hasil uji fenol
menunjukkan tidak terjadinya perubahan warna sehingga dipastikan destilat tidak mengandung fenol.
Penelitian Asngad & Nopitasari (2018) menyatakan bahwa penggunaan antiseptik atau hand sanitizer
secara berlebihan dan terus menerus dapat berbahaya dan mengakibatkan iritasi hingga menimbulkan
rasa terbakar pada kulit [1].

Pada produk hand sanitizer hasil kombinasi destilat arak dan ekstrak sirih, tidak terjadi perubahan
bentuk fisik, hand sanitizer memiliki warna kuning jernih, tidak berbau tajam, dan berbentuk cair
homogen. Kondisi hand sanitizer yang berwujud cair dan homogen memenuhi salah satu parameter
syarat mutu detergen sintetik cair pembersih yaitu wujud yang stabil, homogen dan tidak memiliki
butiran-butiran kasar. Menurut Aznury (2020) perubahan fisik pada hand sanitizer dengan formulasi
ekstrak daun sirih hijau disebabkan karena ekstrak daun sirih hijau teroksidasi dengan partikel — partikel
di udara [3].

Menurut Titaley et al. (2014), kondisi sediaan dengan pH yang sangat rendah mengakibatkan kulit
menjadi iritasi, sedangkan pada kondisi pH yang sangat tinggi mengakibatkan kulit tangan menjadi
bersisik [24]. Berdasarkan hasil uji pH menjelaskan hand sanitizer kombinasi arak bakar menyala dan
ekstrak sirih (piper Betle L.) telah memenuhi persyaratan SNI No. 06-2588 dengan pH 5.

Uji aktivitas bakteri melalui pengukuran diameter zona bening (clear zone) menjadi petunjuk
adanya respon penghambat pertumbuhan bakteri oleh hand sanitizer arak bakar menyala kombinasi
ekstrak sirih (piper betle L.). Daya hambat pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escerichia
coli berturut-turut 20,4 mm dan 24,8 mm. Aktivitas antibakteri diperoleh dengan mengukur zona bening
pada media yang padat dan menjadi petunjuk ada atau tidaknya bakteri yang tumbuh pada setiap
perlakukan [15]. Uji efektifitas bertujuan untuk mengetahui kemampuan sediaan untuk menghambat
bakteri dengan melihat zona hambat yang dihasilkan (Holifah et al., 2020). Aktivitas antibakteri
dinyatakan positif apabila terbentuk zona hambat berupa zona bening disekeliling paper disk (Kaseng
et al., 2016). Interpretasi daya hambat terdiri dari kategori Resistant < 14 mm, Intermediate 15-18 mm,
Susceptible > 19 mm [6].

Berdasarkan penggolongan respon hambatan pertumbuhan bakteri, maka konsentrasi tersebut
termasuk sangat kuat karena memiliki diameter daya hambat > 19 mm. Kriteria sensitif berdasarkan
standar tetracyline sebagai kontrol positif pada teknik pecandang adalah rerata diameter zona hambat >
19 mm. Zona daya hambat terbentuk karena Sopi (arak) memiliki memiliki senyawa aktif yang bersifat
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sebagai antimikroba. Sopi (arak) dikategorikan kuat dalam menghambat pertumbuhan bakteri (Detha,
2015). Hal ini membuktikan bahwa peningkatan konsentrasi hand sanitizer ekstrak sirin memiliki
korelasi positif terhadap peningkatan diameter zona hambat pada bakteri Staphylococcus aureus dan
Escherichia coli.

Efektifitas hand sanitizer arak bakar menyala Inerie-Flores yang terpantau melalui diameter zona
hambat yang sangat tinggi dibandingkan dengan penelian Cahyaningtyas et al. (2019) berdasarkan
klasifikasi respon daya hambat terhadap bakteri, zona hambat sediaan gel hand sanitizer ekstrak biji
teratai terhadap bakteri Escherichia coli termasuk golongan sedang (5-10 mm) [5]. Hasil penelitian oleh
Noviardi et al. (2018) menunjukkan diameter zona bening yang dihasilkan oleh sediaan gel hand
sanitizer ekstrak etanol biji mangga pada bakteri Escherichia coli dengan dengan 3 variasi konsentrasi
masing-masing sebesar 10,6, 1,74 dan 13,15 mm, sedangkan diameter zona bening pada Staphylococcus
aureus dengan 3 variasi konsentrasi sebesar 10,14, 10,58 dan 12,83 mm [16]. Capaian ini menunjukkan
bahwa sediaan gel hand sanitizer ekstrak etanol biji mangga pada bakteri Escherichia coli dan
Staphylococcus aureus tergolong kategori resistant. Dengan demikian, hand sanitizer ini berpotensi dan
efektif untuk dikembangkan sebagai antibakteri.

KESIMPULAN

Hand sanitizer arak bakar menyala Inerie-Flores kombinasi ekstrak sirih (Piper betle L.) terbukti
efektif dalam menghambat pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli.
Efektivitas hand sanitizer arak bakar menyala Inerie-Flores kombinasi ekstrak sirih dilakukan melalui
uji daya hambat terhadap pertumbuhan bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli berturut-
turut sebesar 20,4 mm dan 24,8 mm. Diameter zona hambat yang tinggi ini (>19) menunjukkan bahwa
bakteri Staphylococcus aureus dan Escherichia coli dapat dihambat dengan baik menggunakan hand
sanitizer arak bakar menyala Inerie-Flores kombinasi ekstrak sirih pada konsentrasi standar. Hand
sanitizer arak bakar menyala kombinasi ekstrak sirih (Piper betle L.) efektif digunakan sebagai
antibakteri.
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Abstract

The newly designed compounds of the 3-phenyl indole derivative show great antituberculosis
activities. They become a solution for MDR-TB treatment. This study was conducted to design 3-
phenyl indole compounds through the QSAR approach. QSAR study used multi-linear regression
(MLR) analysis. ADMET-drug likeness of new compounds investigated through in silico. The result
provided the best QSAR equation, which was pMIC = 40.52 + 4.531(QC6) — 9.989(QC8) —
12.567(QC9) + 2.803(HOMO) — 166.568(LUMO). The addition of donating groups in indole
compounds could enhance antituberculosis activity. ADME-drug likeness analysis revealed that
newly designed compounds were good properties and were non-toxic.

Keywords: QSAR, Indole, Antituberculosis

INTRODUCTION

Tuberculosis (TB) is a disease caused by infection of Mycobacterium tuberculosis. Globally, this
disease is still a serious public health problem because it can cause death [1]. In 2019, there were 10
million cases of this disease found, and 1.2 million patients were declared dead [2]. In the same year,
several countries in South-East Asia (44%), Africa (25%), and western pacific (18%) regions recorded
TB cases [3]. Several efforts to overcome this disease have been conducted. Isoniazid and rifampicin
are known antituberculosis drugs used to reduce the number of TB cases. This treatment is given to
patients regularly for up to 22 months. However, the achievement of this therapy is only 48% [4], thus
only impacting a 9% decrease in TB cases [5]. One of the reasons is the downward efficacy drug and
leads to multidrug resistance by Mycobacterium tuberculosis (MDR-TB).

For tackling this issue, the discovery of new drugs to reduce the number of TB cases becomes a
solution. Computational-aided drug discovery (CADD) provides an opportunity for researchers to
accelerate finding new drugs [6]. CADD offers two approaches, which are structure-based drug design
(SBDD) dan ligand-based drug design (LBDD) [7]. The SBDD approach requires the 3D structure of
the targeted protein to study the energy and type of interaction that occurs between the ligand and the
receptor protein. When targeted protein is absent, LBDD could be an option for drug discovery purposes.
Quantitative structure-activity relationship (QSAR) is one of the computational methods using the
LBDD approach. The QSAR method provides a mathematical equation that describes the correlation
between the physicochemical properties of the compound and its biological activity. In this way, new
compounds could be designed and predicted their biological activities.

Indole is a five-ring heterocyclic compound containing nitrogen fused with a benzene ring (Figure
1). Indole compounds are known to have broad biological activities. Rathod et al [8] reported that the
synthesized indole compound showed good antimycobacterial activity. This indole compound can
inhibit the mycobacterial enoyl reductase (InhA) enzyme. This enzyme plays a role in mycolic acid
biosynthesis for the main component of cell walls [9]. The derivative of the indole compound had also
been successfully synthesized by Etchart et al [10]. In this study, indole compound was able to inhibit M.
tuberculosis H37Rv strain with a MIC value of 8.4 mM. However, this value is not promising to be
further developed in TB remedies because it could allow resistance to long-term use of this compound.
The pharmacokinetic properties and toxicity of these compounds are not evaluated. Thus, it is
challenging to apply directly to the treatment of TB.
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H
Figure 1. The chemical structure of indole ring

The modification of the indole ring becomes the solution to answer this problem. The insertion of
new functional groups into indole rings is expected to enhance biological activity. Therefore, this study
concentrates on conducting a QSAR study of indole derivatives. The absorption, distribution,
metabolism, excretion, and toxicity (ADMET) and the drug-likeness of the new compounds were also
studied. The newly designed compounds were expected to become a proposed compound to be studied
in the laboratory.

METHOD
Materials

The used data set was acquired from research data by Etchart et al [10]. Twenty 3-phenyl indole
compounds had synthesized and evaluated for  their  antituberculosis activity
against Mycobacterium tuberculosis (Mtb H37Rv). The antituberculosis activity was represented by the
MIC value (mM). This value is further converted to pMIC (6-log MIC) and used for QSAR analysis, as
shown in Table 1.

Table 1. The data set of 3-phenyl Indole compounds

H

Compound R1 R2 Rs pMIC
1 -H -H -H 3.888
2" -CHs -H -H 3.919
3 -OCHjs -H -H 4.553
4 -F -H -H 4.024
5 -CFs -H -H 4,321
6 -OCHs -H -CH3 4.074
7 -F -H -CH3 4.052
8 -CFs -H -CH3 4.740
9 -F -CH3 -H 4.353
10 -CFs -CHs -H 4.440
11 -CHs -OCHs -H 3.978
12 -OCHs -OCHjs -H 4.607
13" -F -OCHs -H 4.081
14 -CFs -OCHs -H 4,764
15 -F -F -H 4.361
16" -CFs -F -H 4.446
17 -H -Cl -H 3.959
18" -OCHs -Cl -H 4,712
19 -F -Cl -H 4.693
20 -CFs -Cl -H 5.076

“test set compound
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Instrumentation

The Computing operating system used specifications as follows intel® Core™ i3-7020U CPU @
2.3 GHz, 4 GB (RAM). The software installed were ChemDraw Professional 16, Chem 3D 16, Gaussian
09, and SPSS version 25.

Procedure
QSAR analysis

QSAR analysis began with validating the best computational method for later use as a compound’s
structure optimizing method. C-NMR of compound 5 was determined by semi-empirical methods, Ab
initio, and DFT as validation stage. Semi-empirical methods include AM1, PM3, and PM6, while the
Ab initio method used the HF method. The selected method was based on the smallest PRESS value,
and then it was used to optimize all the compound structures. The optimization process was carried out
to obtain electronic descriptor data such as electron charge, HOMO, and LUMO.

The data set breaks down into two categories. The first category was the training set. The training
set is the data used to build the QSAR equation model using Multi Linear Regression with the backward
method. The second category was the test set. The obtained QSAR equation is validated using this
second category under statistical considerations. The PRESS (Predictive Residual Sum of Square) value
is the summative value of the square of the difference between experimental and predictive activity. The
smaller the PRESS value indicates that the selected QSAR equation is close to the actual value. The r?
value describes the linearity of the measurement, where if the value > 0.5 means that the QSAR equation
could be used as a reference to predict the activity of the new compound [11].

We also employ an Applicability Domain (AD) for evaluating the presence of outliers in the data
set. AD provides an idea of whether the viability QSAR equation is able to predict new compounds [12].
The application of AD is shown through a graph between standardized residual versus leverage.
Threshold value (h*) for AD uses the equation [13]:
h*=2.5x(k+1)/n Q)
Where n value reflects the number of data sets in the training set group, k is the number of selected
descriptors for the QSAR equation used, and the 2.5 value is the standard deviation in AD [11].

New design compound

The modification of the 3-phenyl indole structure by considering the selected QSAR equation was
carried out. The insertion of new substituents on this parent structure was intended to provide a better
predictive activity value. The best predictive activity is represented by the higher pMIC value. The new
compounds obtained could be used as reference compounds of candidate drugs for antituberculosis
(Table 5).

AMDET and Drug-likeness analysis

The new compounds from the QSAR analysis were screened for pharmacokinetic properties in
silico. The pkCSM is a web-based tool for evaluating the pharmacokinetic properties of new compounds
[14], while their drug-likeness properties were determined using the SwissAdme tool [15] and Molsoft
tool by inputting the SMILE code from the new compound’s design.

RESULT AND DISCUSSION
QSAR Analysis

Built the QSAR equation began with determining the best computational method. This step was
one of the crucial stages. For compound 5, computational analysis was carried out to obtain the chemical
shift data from C-NMR. Compound 5 was selected as the validation compound because it had the highest
yield on the experimental data. Furthermore, the analysis involved the AM1, PM3, PM6, HF, and DFT
methods using Gaussian 09 software. It produces a chemical shift (Table 2). Table 2 showed that the
PM6 method had the smallest PRESS value. The smallest PRESS value characterized the results of the
computational method analysis had the similarity with the experimental data.
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Table 2. Optimization of several computational methods based on C-NMR calculations

8
Position  experiment AM1 PM3 PM6 HF DFT
(ppm)
C3 111.6 96.58 95.83 96.31 93.336 96.071
C9 117.1 104.00 101.65 104.84 101.33 103.02
C1 119.6 104.45 103.78 104.71 102.10 105.24
C8 120.9 111.57 111.22 110.55 104.56 108.94
C6 122.6 101.66 103.32 102.07 100.63 103.34
c2 122.8 105.70 105.23 106.33 104.02 106.75
C16 124.5 128.17 122.83 120.09 125.18 132.46
C12 125.5 110.27 108.71 110.28 107.00 110.65
C14 125.7 110.81 109.89 111.68 108.12 110.73
C11,C15 127.3 110.81 108.03 111.51 109.38 110.57
C5 127.6 108.95 107.09 109.00 105.98 108.37
C10 127.8 119.88 119.16 121.63 120.07 122.56
C13 136.8 109.21 108.83 109.12 107.98 109.37
C4 139.4 120.65 119.16 120.52 113.46 117.29
PRESS 3706.83 4105.34 3609.47 4994.08 3843.32

The PM6 method was then used to measure the descriptor value of the entire data set compounds.
The descriptor used in this research was the electronic descriptor. The total charge of the atoms in each
compound was determined. The value of HOMO and LUMO were also measured using the PM6
method. Every descriptor of the compounds was then tabulated on excel and was analyzed using the
Multi Linear regression (MLR) with the backward method. This method was selected because it is
simple and eliminates descriptors that do not significantly affect the regression equation. The elimination
stage was carried out until the largest Fea/Franie ratio value was obtained.

Table 3. QSAR equation from the MLR analysis

Model Descriptor r r*  Adjustedr’ SEE  Feal/Fue PRESS
1 LUMO, QC6, QC9, QC13, HOMO, 0.941 0.886 0.755 0.174 1.82 0.212
QC3, QC14, QC8
2 LUMO, QC6, QC9, QC13, HOMO, 0.924 0.853 0.724 0.185 1.89 0.272
QC3, QC8
3 LUMO, QC6, QC9, QC13, HOMO, 0.918 0.842 0.737 0.181 2.37 0.293
QCs8

Table 3 provides three equation models based on MLR analysis. All equations had good r values
where the values were close to 1. It means that every descriptor selected had a strong correlation. Table
3 also showed that the r square value was in the range of 0.80-0.90. These values were fairly good to be
used as a model for the QSAR equation and indicated that each descriptor (independent variable) from
each equation had a major influence on biological activity (dependent variable) with a confidence level
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of 80-90%. This was also in line with another parameter of the statistical analysis result, namely the
value of the Fea/Fupie ratio, which described the significance of an equation model. The three equations
had a large Fca/Ftanie ratio value and tend to increase in equation 3, therefore the three equation models
offered could be used to predict the activity of the design compound. Table 3 also showed the PRESS
value of the three equations which were fairly low, therefore it means that these equations were close to
the true value. Although the values shown by the parameters above were fairly good, if only referring
to these parameters, it would be difficult to select the best equation model. Therefore, external validation
was carried out.

Table 4. External validation of the QSAR equation from the MLR analysis

Test pMIC Predicted pMIC Calculation
Compound experimental Model 1 Model 2 Model 3

2 3.919 3.484 3.533 3.546

13 4.081 4.594 4.451 4.464

16 4.446 3.758 4.203 4.204

18 4,712 5.669 5.432 5.341
PRESS 1.841 0.862 0.739

r? 0.485 0.719 0.707

External validation was determined by the PRESS and the r square values for all equation models
offered (Table 4). Furthermore, the three equation models were used to determine the value of the
predictive activity. These values were then evaluated by regression analysis and provided to the graph
as presented in Figure 1. The best r square value was owned by the equation model 2, which was slightly
larger than model 3. Based on the PRESS value perspective, equation model 3 had a larger value than
model 2. Therefore, equation 3 suggested the best equation model. This was because it had a better close
to the true value.
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Figure 2. William's graph plots the selected QSAR model

The selected QSAR equation model was also evaluated using the Applicability Domain (AD).
The Applicability Domain was applied to detect outliers' presence in the data set, shown as William plot
graph (Figure 2) by plot standard value versus leverage. Furthermore, the threshold value (h*= 0.875)
describes that compounds located at the right-handed threshold have low reliability for predicting new
compounds. In Figure 2, compound 1, belonging to a data set, was founded as an outlier while several
compounds in the test set did not contain outliers. Thus, the selected QSAR equation model is still
allowed as guidance in designing and predicting new compounds.
New Compound Design

The selected QSAR equation was used as a guide for designing new compounds. That equation
contained several important descriptors which affect predictive activity. The selected descriptors include
the QC6, QC8, QC9, QC13, HOMO, and LUMO with the QSAR equation as follows:
pMIC =40.52 + 4.531(QC6) - 9.989(QC8) - 12.567(QC9) + 2.803(QC13)

+ 126.833(HOMO) - 166.568(LUMO) 2

Some of the charges contained in the QSAR equation could be used as guidance to increase
predictive antituberculosis activity. Based on figure 3, the C6, C8, and C13 were modifiable carbons to
enhance antituberculosis activity, while the C9 included the quaternary carbon cannot add substituents.
For this purpose, the pMIC value should make high value. C6 and C13 had positive signs, so these
carbons need to insert an electron-donating substituent. On the other hand, C8 preferred electron-
withdrawing substituent. This was because this substituent could attract electrons from the benzene
nucleus so that the QC8 value becomes negative. Consequently, a positive value contribution to the
QSAR equation occurred
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Figure 3. 3-phenyl indole structure

Table 5. The newly designed compound of 3-phenyl indole
R4

. O
N

H
Compound R1 R Rs prg('j\;lclt(i:on
20 -CF3 -Cl -H 5.08
11 -OH -OH -NH(CO)CHs 6.95
12 -OH -OH -COCH 9.03
13 -OH -OCHs -l 11.38
14 -OCH3 -OCHs -l 11.38
15 -OH -OCH,CHjs -1 11.39
16 -OH -N(CHj3) -1 11.61

The highest occupied molecular orbital (HOMO) and the lowest unoccupied molecular orbital
(LUMO) also contributed to the predictive antituberculosis activity. These descriptors are responsible
for the reactivity and stability of a compound [16]. The positive sign of the HOMO descriptor suggested
the modification of a new compound by adding substituents that could improve the electrophilic
properties of the compound. Moreover, the LUMO descriptor indicated that the nucleophilic character
of a compound also needed to be considered. The negative sign of the LUMO descriptor preferred to
modify structure which decreases the value of LUMO, so it contributed positively to the predictive
antituberculosis activity.

Based on the interpretation of the selected QSAR equation, then modification of the 3-phenyl
indole compound was carried out. Table 5 depicts several new compounds that had been designed.
Compound 20 was used as a reference compound to modify a new compound. At Ry, this position adored
electron-donating groups such as hydroxyl groups (-OH). The change of the hydroxyl to methoxy (-
OCHs5) group has not significantly changed activity. However, this modification yielded a high impact
on the Rz position with the improvement predictive pMIC value from 9 to 11.

The modification was further on the Rs position. Although the insertion of electron-withdrawing
groups was necessary to improve pMIC predictions based on QSAR guidance, we found that the
donating group was surprised to up the activity. The insertion of the carboxylic group (-COOH) on the
R3 position increased the pMIC value up to 9. However, the insertion of electron-donating groups
increased the pMIC significantly until 11. We found that the insertion of iodo (-1) gave a remarkable
increase in pMIC and was also nontoxic compared to other halogen groups.

AMDET and Drug-likeness analysis

The pharmacokinetic character of designed compounds was also studied. There are absorption,

distribution, metabolism, elimination, and toxicity (ADMET), as shown in Table 6. Analysis of the
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pharmacokinetic properties needs to ensure that the efficacy and safety of new compounds (drug
candidates) could be expected [17]. Table 6 showed that all compounds have a range of intestinal
absorption values between 60-90%. This was included in the good category, where a compound is said
to have poor absorption if its value is below 30% [18]. The best absorption properties were shown by
compounds 11, 14, and 15, with absorption values reaching 90%, which is an ideal criterion regarding
the bioavailability of a drug [18].

Table 6. ADMET character of the newly designed compound

Absorption Distribution Metabolism Excretion Toxicity

. BBB CNS Substrate - AMES

Id ;Sstg?tlt?grlw VDss permeabilit  permeabilit CYP Inhibitor  Total clearence toxicity

Comp P y y 2D6 3A4 2D6 3A4
i1

% ngg_l‘ (log BB) (log PS) Categorial Log E}mm Categorial
20 89.93 0.29 0.56 -0.97 Yes Yes Yes Yes 0.13 Yes
11 90.57 -0.14 -1.03 -2.13 Yes No No No 0.23 No
12 69.11 -1.02 -1.15 -2.24 No No No No 0.53 No
13 89.98 0.09 0.16 -1.61 No Yes Yes No 0.19 No
14 95.49 0.68 0.18 -1.77 Yes Yes No No 0.35 No
15 89.12 0.12 0.17 -1.63 No Yes Yes Yes 0.14 No
16 90.35 0.23 0.25 -1.56 No Yes Yes Yes -0.01 No

The distribution Volume (Vdss) describes how much a drug is distributed in the body or blood
plasma, a high Vdss value indicates that a compound is distributed more in body tissues than blood
plasma and vice versa. A compound has a low volume of distribution (\dss) if the value < -0.15, on the
other hand, is said to have a high Vdss if the value > 0.45 [18]. Table 6 showed that the predicted values
of Vdss for all new compounds were varied, which were between -0.1 — 0.68. Compounds 11 and 12
with Vdss values were -0.14 and -1.02, respectively, were predicted more widely distributed in blood
plasma, but only a low amount could be distributed in body tissues. While compound 14 had the largest
Vdss value, it means more distribution in the body tissues.

Compounds 11 and 12 had low BBB permeability values (Log BB), which were -1.03 and -1.15,
respectively. These values indicated the inability of these two compounds to cross the blood-brain
barrier. Compounds 13, 14, 15, and 16 also had a low ability to be distributed to the brain, unlike
compound 20, with a log value of 0.56, which can penetrate the blood-brain barrier. A compound is
considered not to be distributed to the brain if the log BB value is < -1 and could be well distributed if
the log BB value is > 0.3 [18,19].

Furthermore, the metabolism and inhibition by new compounds were also investigated and
presented in Table 6 above. The inhibitory of Cytochrome P450 is very important to discuss because
this could affect the drug interactions, especially in concurrent use (co-administration), where
metabolism failure could occur therefore causing the accumulation of the drug in the blood to toxic
levels [19]. Predictive analysis of metabolism activity in Table 6 was performed using two enzymes,
namely CYP2D6 and CYP3A4, which are the two largest cytochrome P450 enzymes in drug
metabolism. CYP2D6 enzymes play a key role in the metabolism of 15-25% of drugs from almost all
therapeutic categories, while CYP3A4 metabolizes 30% of the drug [20]. Unlike compound 20,
compound 12 did not even act as a substrate or inhibitor of the two enzymes. Although compound 11
was predicted to be metabolized by CYP2D6, compounds 13, 15, and 16 could inhibit the activity of the
CYP2D6 enzyme well. These compounds were predicted to act as substrates for CYP3AA4.

The excretory activity of these new compounds was also carried out, which was indicated by the
log total clearance (Log mL.min.Kg™) value where this value represented the combination of the
clearance rate in the liver (liver and bile) with excretion by the kidneys [18]. Table 6 depicted that the
new compounds had total clearance values ranging from -0.01 — 0.5. All the new compounds except
compound 16 had a higher excretion rate than compound 20, where the largest elimination rate was
predicted to be found in compound 12.
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The newly designed compounds were compounds predicted to be safe or non-toxic through the
Ames toxicity test in silico, unlike compound 20, which was predicted to be toxic. Ames test is a method
to measure the toxicity of a compound using bacteria, where the results could show that a compound is
classified as carcinogenic or not [18].

Table 7. Drug-likeness analysis of new compounds

. Violation of . .
Compound MW® LogP* HBA® HBD? F&A) Lipngi Dr“gcgfgﬁess acig;‘;?be,ﬁ',fyb
20 29504 564 0 1 984 1 .28 211
N 28210 229 3 4 67.38 0 0.63 2.42
12 26007 237 4 4 7266 0 0.15 224
13 36499 409 2 2 3480 0 20.26 263
14 37901 461 2 1 2473 0 20.38 274
I5 37901 451 2 2 3438 0 20.00 271
6 37802 437 1 2 2967 0 20.46 267

2analysis using molsoft tool; "analysis using SwissAdme tool

The drug-likeness of new compounds is executed in silico, as shown in Table 7. The parameter of
the Lipinski rule, such as molecular weight (MW), log P, Hydrogen Bonding acceptor (HBA), and
Hydrogen Bonding Donor (HBD), was evaluated for all compounds. Table 7 showed that all the new
compounds had a molecular weight (MW) lower than 500 and good absorption [21]. Furthermore, the
lipophilicity character is represented by the log P-value. For the new compound, the log P value ranges
from 2-4, while compound 20 (reference compound) had a log P value >5. This showed that the new
compound tends to be polar, therefore it had a low ability to pass through the cell membrane. These
results confirmed the drug distribution capability likely shown in Table 6.

The PSA value describes the ability of drug transport properties [22]. The results showed that the
design of the new compound improved the PSA value, and compound 12 exhibited the higher PSA value.
The higher PSA value allows a compound to be easily distributed and has good bioavailability.
Furthermore, Drug-likeness scores for all new compounds were determined with the molsoft tool. This
analysis showed that new compounds had a fairly good drug-likeness score, even better than compound
20. Based on this parameter, compound I1 had the best drug-likeness value. This compound could be
used as a proposed compound for the antituberculosis candidate. In the synthetic accessibility parameter,
all new compounds tend to have the same value, namely 2. Hadni & Elhallaoui [11] reported that if the
value of synthetic accessibility is low, then it has high accessibility to be synthesized. Therefore, these
new compounds were probability to be synthesized and then studied further their activity in the
laboratory.

CONCLUSION

QSAR analysis of twenty 3-phenyl indole compounds provided the best QSAR equation model
based on statistical parameters consideration. This equation model was used as a guide for designing
new 3-phenyl indole compounds that had better predictive activity. Based on the results of ADMET
analysis, all new compounds showed good pharmacokinetic characters and were non-toxic. The results
of the drug-likeness analysis also gave good outcomes. So it could be proposed to be synthesized and
studied further as an antituberculosis drugs candidate.
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Abstrak

Tujuan penelitian ini adalah untuk mengkaji: 1) Titik didih. 2) Kandungan fitokimia ekstrak. 3)
Efektivitas ekstrak dalam mengidentifikasi sifat asam basa pada berbagai larutan uji. 4) Efektivitas
kertas indikator dalam mengidentifikasi sifat asam basa pada berbagai larutan uji. 5) Stabilitas dan
sensitivitas kertas indikator yang dihasilkan. Hasil penelitian yang diperoleh: 1) Ekstrak daun
bayam merah memiliki titik didih pada pelarut metanol 96% pa sebsesar 72°C. 2) Ekstrak daun
bayam merah memiliki komponen senyawa metabolit sekunder pada pelarut metanol 96% pa yaitu
alkaloid, flavonoid, tannin, saponin, dan steroid. 3) Ekstrak daun bayam merah pada pelarut
metanol 96%efektif dalam mengidentifikasi sifat asam basa. 4) Kertas indikator daun bayam merah
pada pelarut metanol 96% pa efektif dalam mengidentifikasi sifat asam basa. 5) Stabilitas kertas
indikator daun bayam merah pada pelarut metanol 96% pa mampu bertahan selama 10 hari
sedangkan sensitivitas kertas indikatornya mampu memberikan sensitivitas yang baik dan jelas
sampai hari ke-15.

Kata Kunci: Antosianin, Bayam Merah , Indikator Asam Basa Alami.

Abstract

The purpose of this study was to examine: 1) Boiling point. 2) Phytochemical content of the extract.
3) The effectiveness of extracts in identifying acid-base properties in various test solutions. 4) The
effectiveness of indicator paper in identifying acid-base properties in various test solutions. 5)
Stability and sensitivity of the resulting indicator paper. The data analysis used in this research is
descriptive analysis and quantitative analysis. The results obtained were: 1) Red spinach leaf extract
had a boiling point of 96% pa methanol at 72°C. 2) Red spinach leaf extract has components of
secondary metabolites in 96% pa methanol solvents, namely alkaloids, flavonoids, tannins,
saponins, and steroids. 3) Red spinach leaf extract in 96% pa methanol solvent was effective in
identifying acid-base properties. 4) Red spinach leaf indicator paper in 96% pa methanol solvent
was effective in identifying acid-base properties. 5) The stability of red spinach leaf indicator paper
in 96% pa methanol solvent was able to last for 10 days while the sensitivity of the indicator paper
was able to provide good and clear sensitivity up to the 15th day.

Keywords: Anthocyanin, Red Spinach, Natural Acid-Base Indicator.

PENDAHULUAN

Indikator asam basa merupakan zat yang dapat mengalami perubahan warna diiringi dengan
perubahan pH larutan. Umumnya indikator asam basa merupakan senyawa-senyawa organik. Indikator
asam basa alami merupakan jenis indikator yang dapat dibuat dengan memanfaatkan zat warna
tumbuhan. Zat warna ini dapat diperoleh dari bagian batang, daun, bunga, maupun buah dari suatu
tumbuhan [1]. Warna merah, jingga, ungu, ataupun biru yang banyak terdapat pada bagian tertentu
tumbuhan merupakan pigmen organik yang disebut antosianin [2]. Bagian tanaman yang mengandung
antosianin dapat dimanfaatkan sebagai indikator asam basa alami, karena senyawa ini dapat berubah
warna pada suasana asam maupun basa [3]. Indikator yang digunakan secara luas hingga saat ini
umumnya adalah indikator sintesis.

Penggunaan indikator sintesis seperti phenolftalein, metil merah, metil jingga, kertas lakmus [4]
yang dapat menimbulkan polusi kimia yang mencemari lingkungan, membahayakan kesehatan [5] dan
mahal [6]. Terlepas dari masalah ini, pada kenyataannya dalam pembelajaran kimia khususnya
praktikum kimia pada materi identifikasi asam basa dan titrasi asam basa di sekolah-sekolah khususnya
di Nusa Tenggara Timur (NTT) umumnya tidak berjalan. Hal ini disebabkan karena ketidaktersediaan
indikator yang digunakan untuk praktikum ini. Umumnya guru-guru menggunakan indikator sintesis
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untuk praktikum ini. Sedangkan di sisi lain sekolah-sekolah yang berada di daerah-daerah di wilayah
NTT umumnya tidak menyediakan indikator sintesis ini.

Dari hasil wawancara pada tanggal 2 Maret 2021 melalui telepon dengan beberapa guru kimia dan
siswa SMA jurusan IPA pada beberapa sekolah di beberapa daerah dapat diperoleh informasi dan fakta
mengenai pembelajaran kimia pada materi asam basa. Pada beberapa sekolah, praktikum identifikasi
asam basa tidak dilakukan sejak 3-5 tahun terakhir. Hal ini disebabkan karena sekolah kehabisan kertas
lakmus dan belum diadakan kembali. Sekitar tiga sekolah pernah melakukan praktikum ini dengan
ekstrak tumbuhan berwarna namun saat ini tidak dilakukan lagi. Sebenarnya penggunaan pigmen warna
tumbuhan sebagai indikator alami bukan merupakan hal yang baru, tetapi kenyataannya masih banyak
sekolah belum memanfaatkannya. Untuk praktikum titrasi asam basa dari semua sekolah yang
diwawancara, semuanya tidak melakukan praktikum karena ketidaktersediaan alat maupun indikator
untuk titrasi.

Dalam rangka mendukung penerapan green chemistry dan untuk mengatasi permasalahan
pembelajaran kimia di sekolah seperti yang diuraikan diatas maka pemanfaatan dan pengembangan zat
warna tumbuhan sebagai indikator asam basa alami dalam praktikum kimia merupakan salah satu
solusinya. Salah satu tumbuhan yang dapat dimanfaatkan sebagai sumber indikator alami adalah bayam
merah. Tumbuhan ini banyak terdapat di daerah tropis, salah satunya di Flores, murah dan juga
berpotensi sebagai indikator alami. Bayam merah mengandung senyawa metabolit sekunder seperti
alkaloid, flavonoid, saponin, tannin, dan steroid [7]. Daun bayam merah mengandung antosianin yaitu
pigmen yang memberi warna merah, jingga, ungu, ataupun biru yang banyak terdapat pada bagian
bunga, daun, buah, akar atau umbi, dan bagian batang [2]. Kandungan antosianinnya inilah yang
menjadikan bayam merah dapat digunakan sebagai indikator asam basa alami [8].

Pengembangan indikator dari zat warna bayam merah dalam bentuk kertas belum banyak
dilakukan. Padahal pembuatan indikator ini relatif mudah dan murah karena hanya memerlukan kertas
saring saja [9]. Penggunaan indikator dalam wujud kertas dapat bertahan lama [10] dan tidak
membutuhkan preparasi ketika akan menggunakannya. Sedangkan indikator alami dalam wujud serbuk
dapat disimpan dalam waktu yang lama dan tidak mudah rusak namun harus dipreparasi setiap kali
menggunakannya [11]. Selain itu apabila bayam merah digunakan sebagai sumber belajar dalam
praktikum tentunya dapat menarik minat dan perhatian, serta menimbulkan rasa kagum dan rasa ingin
tahu pada siswa. Perasaan ini dapat timbul karena mereka dapat memahami suatu konsep kimia
menggunakan sumber belajar dari bahan alam lokal [12]. Pembelajaran kontekstual yang seperti ini
dapat meningkatkan pemahaman siswa [13] karena konsep ilmu kimia yang diberikan dikaitkan dengan
pengalaman dan pengetahuan awal siswa [14].

Berdasarkan pemaparan diatas, maka sangat penting untuk mengkaji pemanfaatan pigmen dari
bayam merah sebagai indikator asam basa alami dan mempelajari efektivitasnya. Dengan demikian
peneliti tertarik untuk melakukan penelitian dengan judul “Pembuatan Kertas Indikator Dari Ekstrak
Daun Bayam Merah (Amaranthus tricolor L.) Sebagai Indikator Asam Basa Alami dalam Praktikum
Kimia.”.

METODE
Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan daun bayam merah, metanol 96% pa, HCI pekat, kristal NaOH, aquades,
kertas saring Jepang grade halus ukuran 58 x 58 cm, reagen mayer, reagen wagner, HCI 0,1 N, serbuk
Mg, larutan FeClI3, asam asetat anhidrida 98%, asam sulfat 98%, kloroform 98% pa, larutan cuka, ekstrak
jeruk nipis, air kapur, dan larutan soda kue. Alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu blender,
toples kaca, gelas kimia Scott Duran 1000 mL, neraca analitik, labu erlenmeyer Schott Duran 1000 mL,
piring kaca, silinder ukur 250 mL, spatula, sendok plastik, corong, batang pengaduk, pipet tetes,
aluminium foil, sendok plastik, stopwatch, gunting, mistar, pensil, tabung reaksi, pipet tetes, termometer
raksa 110° C, kertas label, penjepit buaya, penangas air, statip, hot plate, pipet ukur 10 mL, kawat kasa,
kaki tiga, gelas kimia Schott Duran 100 mL, plat tetes, baki kaca atau loyang, aluminium foil, tisu,
evaporator, pH meter dan indikator universal.
Prosedur Kerja
Persiapan dan Preparasi Sampel

Sampel daun bayam merah dicuci di air mengalir. Sampel yang sudah bersih kemudian diblender.
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Sebanyak 250 gram sampel halus ditimbang dan dimaserasi dengan metanol 96% paselama 24 jam.
Selanjutnya ekstrak dipisahkan dari campurannya dengan cara disaring menggunakan kertas saring.
Ekstrak yang diperoleh tersebut siap digunakan untuk uji titik didih, uji alkaloid, uji flavonoid, uji
saponin, uji tannin, uji steroid dan triterpenoid, uji efektivitas terhadap pH larutan 1-14 dan berbagai
sampel asam dan basa.
Pembuatan Larutan Uji pH 1-14

Larutan uji pH 1-6 dibuat dari larutan stok HCI 0,1 M sedangkan larutanpH 8-14 dibuat darilarutan
stok NaOH 0,1 M. Larutan pH 1 dibuat dengan mengembil 10 mL larutan HCI 0,1 M kemudian
diencerkan dalam labu volumetrik 100 dan diukur pH-nya. Bila pH-nya belum tepatmaka diatur dengan
menambahkan HCI atau aquades hingga diperoleh pH yang tepat. Larutan pH 2 dibuat dengan
mengencerkan larutan pH 1 dengan prosedur yang sama seperti pada pembuatan larutan pH 1. Demikian
juga untuk larutan pH 3-6. Larutan pH 13 dibuat dengan mengambil 10 mL larutan stok NaOH 0,1 M
kemudian diencerkan dalam labu volumetrik 100mL dan diukur pH-nya. Bila pH belum tepat maka
diatur dengan menambahkan NaOH atauaquades hingga diperoleh pH yang tepat. Larutan pH 12 dibuat
dengan mengencerkan larutan pH 13 dengan prosedur yang sama seperti pada larutan pH 13. Demikian
juga untuk pembuatan larutan 8-11. Larutan pH 7 digunakan akuades yang sudah diukur pH-nya [15],
[16].
Pembuatan Larutan Sampel Asam dan Basa

Sampel asam basa diperoleh dari bahan-bahan yang digunakan sehari-hari. sampel yang berwujud
cair langsung digunakan sedangkan sampel yang berwujud padat terlebih dahulu dilarutkan dengan air.
Ekstrak jeruk nipis diperoleh dari perasan jeruk nipis, cuka diambil daricuka dapur yang beredar di
pasaran, larutan soda kue dibuat dengan melarutkan 1 sendok kecil soda kue dalam 20 mL akuades, dan
air kapur dibuat dengan melarutkan 1 sendok kecil kapur siri dalam 20 mL akuades [15], [16].
Persiapan dan Preparasi Kertas Indikator

Dibuat dari kertas saring Jepang grade halus ukuran 58 x 58, kertas ini digunting dengan ukuran
1 x 5 cm sebanyak 72 lembar selanjutnya disimpan dalam toples kaca yang akan digunakan pada
pembuatan kertas indikator alami [15], [16].
Hitung % Rendemen dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Timbang massa dari ekstrak daun bayam merah sebelum dimaserasi dan evaporasi lalu catatmassa
yang diperoleh. Setelah ekstrak daun bayam merah dimaserasi dan dievaporasi lalu timbang massanya
kemudian catat massa yang diperoleh. Selanjutnya hitung % rendemen [17].Penentuan Titik Didih dari
Ekstrak Daun Bayam Merah

Sebanyak 2 mL ekstrak daun bayam merah dimasukkan kedalam tabung reaksi yang telah ditutup
dengan penyumbat dan diberi termometer raksa 110°C. Masukan kedalam penangas air,panaskan hingga
mencapai suhu tertinggi. Selanjutnya catat hasil pengamatan suhu yang diperoleh [17].
Uji Alkaloid dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Disiapkan 2 buah tabung reaksi yang bersih. Diberi label A dan B pada masing-masing tabung
reaksi. Memasukkan 1 mL ekstrak daun bayam merah kedalam masing-masing tabung A dan B.
Kemudian tambahkan 0,5 mL HCI 0,1 N pada tabung A. Kocok campuran hingga homogen,
tambahkan 5-6 tetes reagen Mayer ke dalam tabung A, aduk hingga campuran homogen. Selanjutnya
tambahkan 5-6 tetes reagen Wagner ke dalam tabung B, aduk hingga campuran homogen. Jika pada
tabung A terbentuk endapan putih dan tabung B terbentuk endapan coklat maka ekstrak positif
mengandung alkaloid [17], [18].
Uji Flavonoid dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Disiapkan sebuah plat tetes yang bersih kemudian diberi label Mo dan Msavonoia. Masukkansedikit
serbuk Mg ke dalam lekukan plat tetes. Kemudian tambahkan 3 tetes HCI 0,1 N. Selanjutnya masukkan
6 tetes ekstrak daun bayam merah ke dalam tabung reaksi dan amati perubahan yang terjadi. Jika
terbentuk warna merah, kuning atau jingga, menunjukan adanya flavonoid [17], [18].
Uji Saponin dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Memasukkan 1 mL ekstrak daun bayam merah ke dalam tabung reaksi. Tambahkan 2 mL air
panas ke dalam ekstrak ekstrak daun bayam merah, aduk campuran selama 30 detik, kemudian amati
perubahan yang terjadi. Jika terbentuk busa dan dengan penambahan 1 mL HCI 0,1 N busa tersebut tidak
hilang maka ekstrak positif mengandung saponin [17], [18].
Uji Tannin dari Ekstrak Daun Bayam Merah

232



SEMINAR NASIONAL KIMIA DAN PENDIDIKAN KIMIA |
UNIVERSITAS NUSA CENDANA
Kupang, 31 Maret 2022

Memasukkan 6 tetes ekstrak bayam merah kedalam dua lekukan plat tetes yang telah di berilabel
Mo dan Muamin. Kemudian tambahkan 3 tetes larutan FeCls. Apabila terdapat endapan cokelat maka
ekstrak positif mengandung tannin [17], [18].
Uji Steroid dan Triterpenoid dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Memasukan 1 mL ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dalam tabung reaksi,dikocok

dengan 2 mL kloroform 98% pa. Pisahkan lapisan kloroform. Selanjutnya teteskan pada plat tetes dan
biarkan sampai kering. Setelah kering, tambahkan 5 tetes asam asetat anhidrida 98% dan 3 tetes H,SO,
98% ke dalam ekstrak. Kemudian amati perubahan yang terjadi. Jika terbentuk warna merah, orange,
kuning menunjukan positif triterpenoid sedangkanterbentuknya warna hijau menunjukan positif steroid
[17], [18].
Uji Efektivitas Ekstrak Daun Bayam Merah dalam Larutan Uji pH 1-14

Disiapkan 2 buah plat tetes. Kemudian beri label 1-14 pada masing-masing lekukan. Masukkan 3
tetes larutan pH 1-14 pada masing-masing lekukan yang telah diberi label. Selanjutnya tambahkan 3
tetes ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) kedalam masing-masing lekukan plat tetes
yang telah berisi larutan pH. Amati dan catat perubahan yangterjadi [15], [16].
Uji Efektivitas dari Ekstrak Daun Bayam Merah dalam Larutan Sampel Asam dan Basa

Disiapkan sebuah plat tetes bersih. Kemudian beri label yang bertuliskan larutan sampel asam dan
basa pada masing-masing lekukan. Kemudian masukkan 3 tetes larutan sampel asam(perasan jeruk nipis
dan asam cuka) dan basa (larutan kapur sirih dan larutan soda kue) kedalammasing-masing lekukan yang
telah diberi label. Selanjutnya tambahkan 3 tetes ekstak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) ke
dalam 4 lekukan yang sudah terisi sampel asam danbasa. Kemudian amati dan catat perubahan yang
terjadi [15], [16].
Pembuatan Kertas Indikator dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Ekstrak yang diperoleh pada tahap persiapan dan preparasi selanjutnya di absorbsikan padakertas
saring selama 3 hari sehingga diperoleh kertas indikator daun bayam merah dengan berbagai kualitas.
Setelah 3 hari kertas saring yang sudah terabsorbsi diangkat dan dibiarkan dalam ruangan hingga kering.
Setelah kering, kertas indikator daun bayam merah disimpan pada wadah kaca tertutup untuk diuji dalam
larutan pH 1-14, diuji dalam sampel asam dan basa,serta uji stabilitas dan sensitivitas warna kertas
indikator [15], [16].
Uji Efektivitas Kertas Indikator Ekstrak Daun Bayam Merah dalam Larutan Uji pH 1-14

Disiapkan 2 buah plat tetes kemudian diberi label 1-14 pada masing-masing lekukan. Kemudian
masukkan masing-masing larutan uji pH 1-14 sebanyak 6 tetes ke dalam 14 lekukan plat tetes yang sudah
diberi label tersebut. Selanjutnya ambil 14 lembar kertas indikator daun bayam merah (Amaranthus
tricolor L.) kemudian dicelupkan pada masing-masing larutan uji pH 1-14. Lalu amati dan catat
perubahan yang terjadi [15], [16].
Uji Efektivitas Kertas Indikator dari Ekstrak Daun Bayam dalam Larutan Sampel Asam dan Basa

Disiapkan sebuah plat tetes bersih. Kemudian beri label pada masing-masing lekukan yang
bertuliskan larutan sampel asam dan basa. Selanjutnya tambahkan 6 tetes larutan sampel asamdan basa
ke dalam masing-masing lekukan plat tetes yang telah diberi label tersebut. Lalu ambil4 lembar kertas
indikator daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dan celupkan pada larutan sampel asam (perasan
jeruk nipis dan asam cuka) dan basa (larutan kapur sirih dan larutan soda kue). Kemudian amati dan
catat perubahan yang terjadi [15], [16].
Uji Stabilitas dan Sensitivitas Kertas Indikator dari Ekstrak Daun Bayam Merah
Uji Stabilitas Warna Kertas Indikator Daun Bayam Merah Berdasarkan Variasi Waktu
Penyimpanannya

Kertas indikator daun bayam merah yang dihasilkan kemudian dibungkus menggunakan tisu lalu
disimpan pada toples kaca tertutup. Penyimpanan dilakukan selama O hari, 5 hari, 10 hari, dan 15 hari,
kemudian dilakukan pengamatan terhadap warna kertas indikator daun bayam merah pada setiap
perlakuan. Selanjutnya catat hasil pengamatan.
Uji Sensitivitas Warna Kertas Indikator Daun Bayam Merah Terhadap Larutan pH 1-14 dan Beberapa
Sampel Asam dan Basa Berdasarkan Variasi Waktu Penyimpanan

Uji Sensitivitas Kertas Indikator Terhadap Larutan pH 1-14

Disiapkan 2 buah plat tetes kemudian diberi label 1-14 pada masing-masing lekukan. Kemudian

masukkan masing-masing larutan uji pH 1-14 sebanyak 6 tetes ke dalam 14 buah lekukan yang sudah
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diberi label tersebut. Selanjutnya ambil 14 lembar kertas indikator daun bayam merah (Amaranthus
tricolor L.) kemudian dicelupkan pada masing-masing larutan uji pH 1-14. Lalu amati dan catat
perubahan yang terjadi [15], [16].

Uji Sensitivitas Kertas Indikator Terhadap Beberapa Sampel Asam dan Basa

Disiapkan sebuah plat tetes bersih. Kemudian beri label pada masing-masing lekukan yang
bertuliskan larutan sampel asam dan basa. Selanjutnya tambahkan masing-masing 6 tetes larutan sampel
asam dan basa pada masing-masing lekukan yang telah diberi label tersebut. Lalu celupkan kertas
indikator daun bayam merah pada larutan sampel asam (perasan jeruk nipis dan asam cuka) dan basa
(larutan kapur sirih dan larutan soda kue). Kemudian amati dan catat perubahan yang terjadi [15], [16].
Analisis Data

Analisis data yang digunakan dalam penelitian ini adalah analisis secara deskriptif dan analisis
secara kuantitatif. Data efektivitas ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) yang dihasilkan
kemudian dianalisis dengan membandingkan data hasil uji antosianin secara teoritis. Data efektivitas
kertas indikator dari daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) yang dihasilkan dianalisis dengan
membandingkan data hasil uji antosianin secara teoritis. Data mengenai stabilitas dan sensitivitas warna
kertas indikator dari ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) terhadap larutan uji pH 1-14
dan berbagai larutan sampel asam dan basa yang dianalisis secara deskriptif dengan membandingkan
hasilnya pada berbagai kondisi.

Data hasil penentuan titik didih dari ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.)
dianalisis deskriptif menggunakan teori titik didih, data hasil uji alkaloid dari ekstrak daun bayam merah
(Amaranthus tricolor L.) dianalisis dengan membandingkan data teoritis reagen Mayer dan reagen
Wagner, data hasil uji flavonoid dari ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dianalisis
dengan menggunakan perbandingan data teoritis hasil positif reagen Wilstater Sianidin (reaksi antara
HCI dengan logam Mg), data hasil uji saponin dari ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.)
dianalisis menggunakan perbandingan data teoritis hasil positif metode Forth, data hasil uji tannin dari
ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dianalisis dengan menggunakan perbandingan data
teoritis pereaksi FeCls, dan data hasil uji steroid dan triterpenoid dari ekstrak daun bayam merah
(Amaranthus tricolor L.) dianalis menggunakan perbandingan data teoritis pereaksi Liebermann-
Burchand.

Analisis data hasil % rendemen ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) yaitu
dianalisis secara kuantitatif dimana % rendemen dihitung menggunakan rumus sebagai berikut :
berat ekstrak hasil ekstraksi 100% [19]. )

% Rendemen =
berat simplisia

HASIL DAN PEMBAHASAN
Ekstraksi Sampel Daun Bayam Merah

Hasil ekstraksi sampel daun bayam merah dengan pelarut metanol 96% pa memiliki warna ekstrak
hijau kemerahan. Hasilnya dapat dilihat pada Gambar 1. berikut ini:

Gambar 1. Ekstrak Hasil Maserasi

Antosianin merupakan senyawa yang bersifat polar sehingga untuk mengekstraksinya
digunakan pelarut yang bersifat polar [20]. Antosianin larut dalam air [21] dan pelarut polar seperti
etanol, metanol, aseton, dan kloroform [22]. Berdasarkan sifat antosianin tersebut maka dalam penelitian
ini digunakan metanol 96% pa sebagai pelarut untuk mengekstraksi antosianin dari sampel daun bayam
merah.

Sampel yang dimaserasi harus dihaluskan terlebih dahulu. Hal ini bertujuan untuk memperluas
permukaan bidang sentuh sampel sehingga mempermudah pelarut untuk menarik senyawa yang
terkandung dalam sampel, karena luas permukaan sampel merupakan salah satu faktor yang
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mempengaruhi kecepatan difusi analit dari permukaan sampel ke dalam pelarut [23]. Semakin besar luas
permukaan bidang sentuh sampel (atau semakin kecil ukuran sampel) maka proses difusi analit dari
sampel ke dalam pelarut semakin cepat [24].
Rendemen Ekstrak Daun Bayam Merah

Hasil persentase rendemen ekstrak daun bayam merah dengan pelarut metanol 96% pa adalah
sebesar 0,01812%. Hasilnya dapat dilihat pada Tabel 1. berikut ini:

Tabel 1. Data Rendemen Ekstrak Bayam Merah

Massa Massa Massa Massa Persent

Sampel  Wadah Ekstrak Ekstrak ase (%)
(gn) (gr) + Massa Hasil
Wadah Maserasi
(gr) (9r)

250 198,14 202,67 4,53 0, 01812

Rendemen ekstrak dihitung berdasarkan perbandingan berat akhir (berat ekstrak yang dihasilkan)

dengan berat awal (berat biomassa sel yang digunakan/berat simplisia) dikalikan 100% [19].
Titik Didih dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Hasil penentuan titik didih menunjukkan ekstrak daun bayam merah dengan pelarut metanol 96%
pa memiliki titik didih sebesar 72°C. Penentuan titik didih diuji dikarenakan salah satu faktor yang
mempengaruhi stabilitas antosianin adalah suhu dimana antosianin mempunyai stabilitas yangrendah.
Pada pemanasan yang tinggi, kestabilan dan ketahanan zat warna antosianin akan berubah [25].
Kandungan Fitokimia dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Kandungan fitokimia dalam ekstrak daun bayam merah yang diuji dalam penelitian ini diketahui
bahwa ekstrak metanol 96% daun bayam merah mengandung alkaloid, flavonoid, saponin, tannin, dan
steroid. Hasilnya dapat dilihat pada Tabel 2. berikut ini:

Tabel 2. Kandungan Fitokimia Ekstrak Daun Bayam Merah

Sifat Fitokimia Keterangan
Alkaloid +
Flavonoid +
Saponin +
Tannin +
Steroid +

Triterpenoid -

Hasil analisis kelompok senyawa alkaloid pada ekstrak daun bayam merah dengan reagen Mayer
terdapat endapan putih pada ekstrak sedangkan pada ekstrak daun bayam merah dengan reagen Mayer
terdapat endapan cokelat. Hal ini menunjukkan adanya kelompok senyawa alkaloid dalam ekstrak daun
bayam merah.

Hasil analisis kelompok senyawa flavonoid pada ekstrak daun bayam merah dengan reagen
Wilstater-sianidin (HCI dan serbuk Mg) membentuk kompleks berwarna merah. Hal ini menunjukkan
bahwa ekstrak mengandung senyawa flavonoid.

Hasil analisis kelompok senyawa saponin ekstrak daun bayam merah dengan metode Forth (air
panas + HCI) membentuk busa, menunjukkan ekstrak daun bayam merah mengandung kelompok
senyawa saponin. Timbulnya busa pada uji Forth menunjukkan adanya glikosida yang mempunyai
kemampuan membentuk buih dalam cair yang terhidrolisis menjadi glukosa dan senyawa lainnya [26].
Senyawa saponin tersebut akan cenderung tertarik oleh pelarut yang bersifat semi-polar seperti metanol
96% pa.

Hasil analisis kelompok senyawa tannin pada ektrak daun bayam merah dengan reagen FeCls
terdapat endapan cokelat. Hal ini menunjukkan bahwa ekstrak mengandung kelompok senyawa tannin.
Hasil analisis kelompok senyawa steroid pada ekstrak daun bayam merah dengan reagen Liebermann-
Burchard menunjukkan warna hijau muda pada ekstrak. Hal ini menunjukkan bahwaekstrak daun
bayam merah mengandung kelompok senyawa golongan steroid. Beberapa senyawa steroid
mengandung gugus —OH yang sering disebut dengan sterol, sehingga sifatnya cenderung lebihpolar
dimana sifat kepolaran tersebut hampir sama dengan sifat kepolaran alkohol. Perubahan warnamenjadi
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hijau pada ekstrak karena mengembun atau melepaskan H,O dan bergabung dengan karbokation [27].
Efektivitas Ekstrak Daun Bayam Merah

Efektivitas ekstrak daun bayam merah diketahui berdasarkan hasil uji ekstrak dalam larutan uji pH
1-14 dan juga dalam beberapa sampel. Hasil uji efektivitas ekstrak daun bayam merah pada larutan uji
pH 1-14 ditampilkan dalam Tabel 3. dan hasil uji efektivitas ekstrak daun bayam merah dalam sampel
ditampilkan dalam Tabel 4. berikut ini:
Tabel 3. Hasil Uji_Efektivitas Ekstrak Daun Bayam Merah dalam Larutan Uji pH 1-14

pH 1 2 3 4 5 6 7
Larutan

Warna  Jingga Jingga Jingga Jingga Jingga Kuning Kuning
Ekstrak pudar
THese e e
pH 8 9 10 11 12 13 14
Larutan

Warna  Kuning Kuning Kuning Kuning Kuning Hijau  Hijautua
Ekstrak kehijauan kehijauan muda

Gambar

r‘ Pha o | L - wo M

Tabel 4. Uji Efektivitas Ekstrak Daun Bayam Merah dalam Sampel Asam dan Basa
Larutan Larutan Asam  Jeruk Nipis Larutan Soda Larutan

Sampel Cuka (CsHs09) Kue Kapur
(CH3COOH) (NaHCO3)  Sirih
Ca(OH)z
Warna Jingga Jingga Kuning Hijau
Ekstrak
Gambar Btk Mo, t“;‘ﬁ;’;} P Pt

am Coley
. _I 'x

Hasil uji ekstrak daun bayam merah pada larutan uji menunjukkan bahwa ekstrak berwarna jingga
pada pada pH 1-4, jingga pudar pada pH 5, kuning pada pH 6-10, kuning kehijauan pada pH 11-12,
hijau muda pada pH 13, dan hijau tua pada pH 14. Hal ini sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan
oleh Riswanto (2020) yang menyatakan bahwa ekstrak daun bayam merah dengan pelarut metanol
dalam asam kuat berwarna jingga, dalam asam lemah berwarna jingga muda, dalam basa kuat berwarna
hijau, dan dalam basa lemah berwarna hijau muda. Hal ini disebabkan karena faktor yang mempengaruh
kestabilan warna senyawa antosianin dipengaruhi oleh pH atau tingkat keasaman, dan akan lebih stabil
apabila dalam suasana asam atau pH yang [28].

Hasil uji ekstrak daun bayam merah pada larutan sampel asam cuka dan jeruk nipis menunjukkan
ekstrak berwarna jingga. Hasil uji ekstrak pada larutan sampel soda kue menunjukkan ekstrak berwarna
kuning dan hasil uji ekstrak pada larutan sampel kapur sirih menunjukkan ekstrak berwarna hijau.
Efektivitas Kertas Indikator dari Ekstrak Daun Bayam Merah (KIDBM) yang Dihasilkan

Efektivitas kertas indikator dari ekstrak daun bayam merah diketahui berdasarkan hasil uji kertas
indikator ekstrak dalam larutan uji pH 1-14 dan juga dalam beberapa sampel. Hasil uji efektivitas kertas
indikator dari ekstrak daun bayam merah pada larutan uji pH 1-14 ditampilkan dalam Tabel 5. dan hasil
uji efektivitas kertas indikator dari ekstrak daun bayam merah dalam sampel ditampilkan dalam Tabel
6. berikut ini:
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Tabel 5. Hasil Uji Efektivitas KIDBM dalam Larutan Uji pH 1-14

pH 1 2 3 4 5 6 7

Larutan

Warna  Jingga Jingga Jingga Jingga Jingga Kuning Kuning

Ekstrak pudar

M EREIEEE
L}

pH 8 9 10 11 12 13 14

Larutan

Warna  Kuning Kuning Kuning Kuning Kuning Hijau  Hijau

Ekstrak kehijauan kehijauan muda

EIlIEEE

Tabel 6. Uji Efektivitas KIDBM dalam Sampel Asam dan Basa

Larutan Larutan Asam Jeruk Nipis  Larutan LarutanKapur
Sampel Cuka (CeHs0Oy) Soda Kue Sirih Ca(OH);
(CHsCOOH) (NaHCO:3)
Warna Jingga Jingga Kuning Hijau
Ekstrak

Gambar

Kertas indikator yang dihasilkan menunjukkan warna jingga pada pH 1-4, jingga pudar pada pH
5,kuning pada pH 6-10, kuning kehijauan pada pH 11-12, hijau muda pada pH 13, dan hijau tua pada
pH 14. Berdasarkan hasil diketahui bahwa ekstrak daun bayam merah yang mengandung antosianin
setelahteradsorbsi pada kertas saring masih memberikan perannya terhadap perubahan pH. Kertas saring
dipilihsebagai media untuk mengabsorbsikan antosianin tidak berpengaruh terhadap kinerja antosianin.
Hal inidiketahui setelah antosianin diabsorbsikan dalam bentuk kertas, antosianin masih menunjukkan
perubahan warna yang jelas sama seperti antosianin dalam wujud ekstrak [15], [16].

Hasil uji kertas indikator yang dihasilkan pada larutan sampel asam cuka dan jeruk nipis
menunjukkan ekstrak berwarna jingga. Hasil uji kertas indikator pada larutan sampel soda kue
menunjukkan ekstrak berwarna kuning dan hasil uji kertas indikator pada larutan sampel kapur sirih
menunjukkan ekstrak berwarna hijau.

Stabilitas Warna Kertas Indikator dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Hasil uji stabilitas warna kertas indikator dari ekstrak daun bayam merah pada penyimpanan mulai

dari 0 hari, 5 hari, 10 hari, dan 15 hari. Hasilnya dapat dilihat pada Tabel 7. berikut ini:

Tabel 7. Uji Stabilitas Warna Kertas Indikator dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Hari Ke-0 Ke-5 Ke-10 Ke-15
Warna Jingga Jingga Jingga Jingga pudar
Kertas
Indikator
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Dari hasil uji stabilitas warna kertas indikator yang dihasilkan terhadap lamanya penyimpanan
diketahui bahwa stabilitas warna kertas indikator yang dihasilkan mampu bertahan sampai dengan 10
hari. Setelah penyimpanan 15 hari kertas indikator mulai mengalami perubahan warna menjadi warna
jingga pudar. Perubahan warna pada kertas indikator ini menunjukan bahwa struktur senyawa yang
terabsorbsikan pada kertas saring mengalami perubahan. Senyawa antosianin yang ada pada kertas
saring dipengaruhi oleh cahaya, sehingga lama penyimpanan kertas akan mengakibatkan degradasi
(penurunan kandungan senyawa) akibat adanya peguapan senyawa antosianin yang diikat oleh kertas
saring. Hal ini membuktikan bahwa semakin lama kertas indikator disimpan, maka akan terjadi
degradasi kandungan antosianin yang diikat oleh kertas saring [15], [16].

Sensitivitas Kertas Indikator dari Ekstrak Daun Bayam Merah

Sensitivitas kertas indikator yang dihasilkan diuji berdasarkan perubahan warna yang dihasilkan
ketika dicelupkan pada larutan pH 1-14 dan beberapa sampel asam dan basa setelah penyimpanan
selama waktu tertentu. Hasil uji sensitivitas kertas indikator pada larutan uji pH 1-14 menunjukkan
bahwa setelah kertas indikator disimpan selama 5 hari, 10 hari, dan 15 hari kertas indikator masih
memberikan sensitivitas yang baik. Sangat jelas teramati bahwa kertas indikator berwarna jingga pada
pada pH 1-4, jingga pudar pada pH 5, kuning pada pH 6-10, kuning kehijauan pada pH 11-12, hijau
muda pada pH 13, dan hijau tua pada pH 14. Untuk pengujian pada sampel, kertas indikator ini
memberikan hasil yang senada yakni pada jeruk nipis dan cuka berwarna jingga, pada larutan soda kue
berwarna kuning, dan pada larutan kapur sirih berwarna hijau.

Dengan demikian dapat disimpulkan bahwa Kkertas indikator yang dihasilkan ini mampu
memberikan sensitivitas yang baik hingga penyimpanan 15 hari.

SIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan analisis data dan pembahasan di atas dapat disimpulkan bahwa titik didih ekstrak daun

bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dengan pelarut metanol 96% pa adalah sebesar 72°C.
Kandungan senyawa metabolit sekunder dari ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor
L.)dengan pelarut metanol 96% pa mengandung senyawa alkaloid, flavonoid, saponin, tannin, dan
steroid.Efektivitas ekstrak daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dengan pelarut metanol 96%

pa efektif untuk mengidentifikasikan sifat asam dan basa pada larutan uji pH 1-14: pada pH 1-4
menunjukkan warna jingga, pada pH 5 menujukkan warna jingga pudar, pada pH 6-10 menunjukkan
warna kuning, pada pH 11-12 menunjukkan warna kuning kehijauan, pada pH 13 menunjukkan warna
hijau muda, dan pada pH 14 menunjukkan warna hijau. Sedangkan pada sampel asam dan basa: pada
jeruk nipis dan asam cuka menunjukkan warna jingga, pada larutan soda kue menunjukkan warna kuning

kehijauan, dan pada larutan kapur sirih menunjukkan warna hijau.

Efektivitas kertas indikator daun bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dengan pelarut metanol
96% pa efektif untuk mengidentifikasi sifat asam dan basa suatu larutan pada larutan uji pH 1-14 dan
sampel asam dan basa.

Stabilitas dan sensitivitas kertas indikator bayam merah (Amaranthus tricolor L.) dengan pelarut
metanol 96% pa mempunyai stabilitas dan sensitivitas warna berdasarkan lama waktu penyimpanan
yakni stabilitas warna dari kertas indikator ekstrak daun bayam merah adalah 10 hari tetapi masih
memberikan sensitivitas yang baik sampai pada penyimpanan hari ke-15.
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Abstrak

Pyrometallurgy adalah suatu proses ekstraksi metal dengan penggunaan energi panas/kalor. Suhu
yang digunakan mulai dari 50°C — 250°C (proses Mond untuk pemurnian nikel), hingga mencapai
2.000° C (proses pembuatan campuran baja), yangumum dipakai hanya berkisar 500°C-
1.600°C. Pada suhu tersebut kebanyakan logam ataupun campurannya sudah dalam fase cair
bahkan kadang-kadang dalam fase gas pengambilan sampel bijih Mangan di desa Oepuah,
Kecamatan Biboki Moenleu, Kabupaten Timur Tengah Utara, Provinsi Nusa Tenggara Timur.
Lokasi penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Jurusan Teknik Pertambangan Fakultas Sains
dan Teknik. Lokasi pengujian XRF dilakukan di Laboratorium Sentral Mineral Maju FMIPA, Dari
data hasil pengujian XRF sebelum dilakukan proses termit dan pertukaran ion kandungan mangan
22,0% . Dari hasil pengujian XRF kadar mangan setelah dilakukan pemurnian memiliki kadar
66,48% dibandingkan dengan unsur senyawa dan unsur pengotor lainnya, hal ini menunjukan
bahwa proses termit dan penukaran ion dapat digunakan dengan maksimal untuk meningkatkan
kadar dan memurnikan mangan hasil penelitian menunjukan Kadar bijih mangan (Mn) pada bijih
mangan oksida sebelum dilakukan pemurnian dengan metode penukaran ion adalah 22,0, Kadar
bijih mangan (Mn) pada bijih mangan oksida setelah dilakukan pemurnian dengan metode
penukaran ion dimana kadar mangan meningkat menjadi 66,48%

Kata kunci : Perbandingan Alumunium, kadar mangan,pyrometallurgy termit

LATAR BELAKANG

Mangan merupakan salah satu dari 12 unsur terbesar yang terkandung dalam kerak bumi, bijih
Mangan yang terkandung dalam kerak bumi diketahui ada 300 jenis. Namun yang sering dijumpai
dalam cebakan bijih komersial ada 13 jenis diantaranya Hausmanit, Manganit, Bementit, Rodokrosit,
Rodonit, Psilomelan, Pirolusit, Kriptomelan, Ramsdellit. Pirolusit dan psilomelan merupakan mineral
yang umum menjadi cebakan utama bijih mangan. Logam dan lon mangan bersifat paramagnetik
Pyrometallurgy adalah salah suatu prosesekstraksi metal dengan penggunaan energi,panas/kalor. Suhu
yang digunakan mulai dari50°C — 250°C (proses Mond untuk pemurnian nikel), hingga mencapai
2.000° C (proses pembuatan campuran baja), yang umum dipakai hanya berkisar 500°C - 1.600°C.
Pada suhu tersebut kebanyakan logam ataupun campurannya sudah dalam fase cair bahkan
kadang-kadang dalam fase gas.

TUJUAN PENELITIAN
Tujuan penelitian ini untuk Mengetahuikandungan unsur yang terdapat pada ManganOksida di
Desa Oepuah, Kecamatan Biboki Moenleu, Kabupaten Timor Tengah Utara

BATASAN MASALAH
e Tidak membahas genesa Mangan

e  Sampel bijih Mangan (Mn) yang digunakan diambil dari Desa Oepuah, Kecamatan Biboki
Moenleu, Kabupaten Timor Tengah Utara

e  Metode yang digunakan adalah metode penukaran ion
e  Tidak membahas pembacaan XRF
e Tidak membahas cara kerja XRF
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MANFAAT PENELITIAN
Mengetahui Cara Memurnikan Mangan serta penelitian ini dapat menjadi bahan masukan dan
referensi untuk penelitian yanglebih lanjut.

LOKASI DAN KESAMPAIAN DAERAH PENELTIAN
Lokasi pengambilan sampel berada pada koordinat 9°09°40.04”’S dan 124°38°32.04”E Desa
Oepuah, Kecamatan Biboki Moenleu, Kabupaten Timor Tengah Utara, Provinsi Nusa Tenggara Timur

Gambar 1. Peta Kesampaian Lokasi Pengambilan Sampel (Olahan Penulis 2021)
Lokasi pengambilan sampel berjarak + 254 km dari Universitas Nusa Cendana Kupang. Lokasi
pengambilan sampel dapat ditempuh melalui jalur darat dengan waktu + 6 jam

DASAR TEORI
Mangan

Mangan merupakan salah satu dari 12 unsur terbesar yang terkandung dalam kerak bumi. Bijih
Mangan yang terkandung dalam kerak bumi diketahui ada 300 jenis. Namun yang sering dijumpai
dalam cebakan bijih komersial ada 13 jenis diantaranya Hausmanit, Manganit,
Bementit, Rodokrosit, Rodonit, Psilomelan, Pirolusit, Kriptomelan, Ramsdellit. Pirolusit dan
Psilomelan merupakan mineral yang umummenjadi cebakan utama bijih mangan
Karakteristik Mangan

Mangan adalah logam berwarna putih keabu-abuan seperti besi dengan kilap metalik sampai sub
metalik, memiliki tingkat kekerasan 2-6 skala mohs, massa jenis 7.21 g/cm® massif, reniform,
botriodal, stalaktit, serta berstruktur fibrous dan radial. Bijih Mangan dan ion-ion biasanya mempunyai
daya magnet yang kuat. Dalam keadaan sendiri, bijih mangan bersifat keras tapi rapuh.
Kegunaan Mangan

Mangan merupakan salah satu produk pertambangan dengan kegunaan luar biasa. Komoditi
yang termasuk dalam kelompok dua belas mineral di kulit bumi menjadi bahan baku yang tidak
tergantikan di industri baja dunia. Ferromangan dan Silico Mangan merupakan dua bentuk mangan
yang banyak digunakan industri baja. Mangan juga digunakan untuk produksi baterai kering, keramik,
gelas dan kimia.
Proses Pyrometallurgy

Pyrometallurgy adalah suatu proses ekstraksi metal dengan penggunaan energi panas/kalor.
Suhu yang digunakan mulai dari50°C — 250°C (proses Mond untuk pemurnian nikel), hingga
mencapai 2.000° C (proses pembuatan campuran baja). Yang umum dipakaihanya berkisar 500°C -
1.600°C. Pada suhutersebut kebanyakan logam ataupuncampurannya sudah dalam fase cair bahkan
kadang-kadang dalam fase gas.
Reaksi Termit

Reaksi temit merupakan salah satu reaksi kimia yang pada dasarnya dilakukan pembakaran
logam yang jauh lebih cepat dari pada laju oksidasi yang biasa
Reaksi Penukaran lon

lon exchange adalah pertukaran ion- ion antara dua electrolytes atau antara elektrolit solusi dan
kompleks. Dalam kebanyakan kasus adalah istilah yang digunakan untuk menunjukan proses
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pemurnian, pemisahan, dan dekontaminasidari aqueous dan ion yang berisi solusi yangkuat dibuat dari
polimer atau mineralic ‘ion exchangers’.
Pertukaran ion ini bertujuan untuk menghilangkan ion yang tidak diinginkan dari padatan
dengan memindahkan ion-ion tersebut ke media padat yang disebut media penukaran ion.
Pertukaran ion bisa di gambarkan dengan kesetimbangan umum sebagai berikut :
-B1* +R B2 —> B2"+RB1"
AT HRTAY — A2t at

- A1™, B1" = kation-kation dari 2 spesies berbeda
- Ar, B1 © = anion-anion dari 2 spesies berbeda
- R, R" = penukaran bahan- bahan dari kation dan anion

X-Ray Fluorosence (XRF)

Indikatos laopu
lid dan energi

(http://dunia- wahyu.blogspot.com/2011/11x-ray-fluoeosence-xrf.hmtl?m=1)

XRF merupakan alat yang digunakanuntuk menganalisis komposisi kimia beserta konsentrasi
unsure-unsur ynag terkandung dalam suatu sampel dengan menggunakanmetode spektrometri.

Jenis XRF

WIXRF

EDXRF

Lebily besar, lebih kompleks, Menggunakan
water chiller (pendingin Xray
tube)

Lebih  kecil, lebih  sederhana, Tidak

menggunakan water chiller

Analisa B (3] - L (42), lebib sensitive lebil
alarar. Menggunakan vacuum pump

Analisa ha (L1] - U (4%2) Vacuum pump
aptional

U ngzul pada analisa unsur ringan (B - Analisaunsur berat (K - U hasil hampir
Mg) dibandingkan EDXRE sama dengan WDXRF

Menggunakan gas p10 [Argon - Menggunalan He (optional, untal unsar
Methane), He {optional, nntuk analisa ringan Na = Cl)

cairan]

Gambar 3. Perbedaan Jenis XRF
(http://dunia- wahyu.blogspot.com/2011/11x-ray-fluoeosence-xrf.hmtl?m=1)
Prinsip Kerja XRF

Gambar 4. Prisip Kerja XRF
(http://dunia-wahyu.blogspot.com/2011/11x-ray- fluoeosence-xrf.hmtl?m=1)

Elektron dikulit K terpental keluar dari atom akibat dari sinar-X yang datang. Akibatnya, terjadi
kekosongan\vakansielectron pada orbital (gambar 1)

o FElektron dari kulit L atau M “ turun” untuk mengisi vakansi tersebut disertai oleh emisi sinar-X yang
khas dan meninggalkan vakansi lain dikulit L atau M. ( gambar 2)
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o Vakansi terbentuk dikulit L, electron dikulit M atau N “turun” untuk mengisi vakansi tersebut sambil

melepaskan sinar-X yang khas (gambar 3)
o spektrometri XRF memanfaatkan sinar- X yang dipancarkan oleh bahan yangselanjutnya ditangkap
detector untuk dianalisis kandungan unsure dalam bahan.

METODOLOGI PENELITIAN
Diagram Alir

1
Data zekunder: Data Primar:
Junal pemanfaztan Sampel Mangan
dan pemurmian

l

— Preparasi

l

Pemurnian
(Manzan 75 2r dan
lumuninm 25 2

)
Analigtz sampel
| mengznnzkan XRF

!

Hazil analiziz kadar mangan
sehelum dan zesudah
mengalami penmurnizn

Selesar

Gambar 5. Diagram Alir

HASIL DAN PEMBAHASAN
Batuan yang mengandung ManganOksida di Oepuah
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Gambar 6. Batuan yang Mengandung Mangan Oksida ( Dokumentasi Penulis)

Batuan yang mengandung mangan oksida diambil dari daerah Oepuah, Kabupaten TTU. Batuan
yang memilikiwarna dominan hitam. Batuan ini ditemukanpada formasi Tmb.
Pengujian Kandungan Unsur Batuan Yang Mengandung Mangan Oksida dengan Metode XRF
Sebelum di Lakukan Pemurnian

Pada pemurnian mangan oksida untuk penelitian ini, batuan yang mengndung mangan oksida
dihaluskan hingga bebentuk serbuk. Serbuk tersebut kemudian diayak dengan ayakan200 mesh yang
bertujuan untuk menyeragamkanukuran butir. Setelah itu sampel batuan dilakukananalisa XRF.

Dari hasil pengujian XRF pada sampel sebelum Pemurnian maka diketahui terdapat senyawa
yang terkandung dalam sampel yang dapat dilihat pada table berikut ini:

Tabel 1. Tabel Senyawa yang terkandung dalam MnBerdasarkan hasil Pengujian XRF (Hasil
Pengujian Laboratorium)

No Unsur Senyawa Kadar
1 Si02 81.7%
2 P205 0,49%
3 K20 0,22%
4 CaO 0,556%
5 Sc203 0,005

6 TiO2 0,15%
7 V205 0,1%

8 Cr203 0,027%
10 Fe203 1,86%
11 Co304 0,643%
12 NiO 0,812%
13 CuO 0,778%
14 ZnO 0,055%
15 SrO 0,10%
16 Re207 0,05%

Dan dari hasil pengujian XRF sampel sebelum pengolahan terdapat unsure sebagaiberikut :
Tabel 2. hasil pengujian XRF sampel sebelum Pemurnian (Hasil Pengujian Laboratorium)

No Kandungan Unsur  Kadar
1 Si 68,2%
2 P 0,41%
3 K 0,37%
4 Ca 0,790%
5 Sc 0,007%
6 Ti 0,19%
7 \% 0,01%
8 Cr 0,040%
9 Mn  220%
10 Fe 3,02%
11 Co 1,22%
12 Ni 1,66%
13 Cu 1,63%
14 Zn 0,12%
15 Sr 0,24%
16 Re 0,1%
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Gambar 7. grafik pengujian sampelsebelum difakukan pemurnian

Berikut adalah grafik pengujian sampelsebelum dilakukan pemurnian dapat kita lihat bahwa
unsur silica lebih dominan terhadap sampel mangan tersebut.
Hasil Pengujian XRF Setelah Termit danPenukaran lon

Batuan yang mengandung Mangan Oksida yang sudah dihaluskan menjadi serbuk dan diayak
dengan ayakan 200 mesh selanjutnya dilakukan Termit dengan menambahkan serbuk Alumunium
dengan perbandingan Mn 75 gr dan alumunium 25 gr

Sampel yang telah diayak dengan ayakan 200 mesh kemudian dipanaskandengan dibantu oleh
pita magnesium sebagai pemicu atau penghantar panas. Bijih mangan yang telah direduksi oleh
alumunium akan terjadi pertukaran ion.

Reaksi yang terjadi antara bijih mangan oksida dan alumuniun pada proses termite adalah

Mn203 + Al + 02 —» Mn + AI203 + O2

Dari data hasil pengujian XRF sebelum dilakukan proses termit dan pertukaran ion kandungan
mangan 22,0% , setelah dilakukan proses termit dan penukran ion kandungan Mn menjadi 66,44%.
Hal ini menunjukan kandungan mangan yang signifikan.

Senyawa yang terkandung dalam Mn. Berdasarkan hasil Pengujian XRF Setelah dilakukan
Proses Termit

Tabel 3. hasil pengujian XRF sampel setekah proses termit
(Hasil Pengujian Laboratorium)
No  Unsur Senyawa Kadar

1 SiO2 19.7%
2 P205 0,59%
3 K20 1,70%
4 CaOo 1,51%
5 TiO2 0,23%
6 V205 0,04%
7. MmO 6795%
8 Fe203 5,99%
9 NiO 0,69%
10 CuO 0,72%
11 ZnO 0,07%
12 SeO2 0,21%
13 BaO 0,08%
14  Re207 0,2%

Tabel 5.4 hasil pengujian XRF sampel SetelahPemurnian (Hasil Pengujian Laboratorium)
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No Unsur Senyawa Kadar
1 Si 20,5%
2 P 0,34%
3 K 1,93%
4 Ca 1,49%
5 Ti 0,20%
6 \% 0,04%
T Mo 6648%
8 Fe 6,51%
9 Ni 0,87%
10 Cu 0,93%
11 Zn 0,10%
12 Se 0,24%
13 Ba 0,10%
14 Re 0,3%
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Gambar 8. Grafik Hasil Pengujian XRF SampelSetelah Pemurnian
(Hasil Pengujian Laboratorium)
Berikut adalah tabel dan grafik sampel mangan setelah dilkukan pemurnian dan pengujian
menggunakan Xr-F.
Dapat kita lihat pada tabel dan grafik diatas, menunjukan bahwa setelah dilakukuan proses pemurnian
maka kandungan mangan lebih dominan dibandingkan dengan unsur senyawadan zat pengotor yang
terdapat pada sampel mangan tersebut.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil pnelitian dapat disimpulkan bahwa :

1. Kandungan senyawa dan Unsur Pengotor yang terdapat pada sampel bijih Mangan Oksida dari
daerah Desa Oepuah, Kecamatan Biboki Moenleu, Kabupaten Timor Tengah Utara berdasarkan
analisis XR

e Kandungan senyawa meliputi Silicon Dioksida(SiO2), Fosfor Pentaoksida (P205), Kalium
Oksida (K20),Kalsium Oksida(Ca0O),Scandium Trioksida (Sc203), Titanium Dioksida (TiO2),
Vanadium Pentaoksida(VV205), Kromium Trioksida(Cr203), Mangan Oksida (MnQ), Feri (111)
Dioksida (Fe203), Kobalt (11,111) Oksida (Co304), NikelOksida (NiO), Tembaga (I1)Oksida (CuO)
, Seng Oksida(zZnO), Stronsium Oksida(SrO),Rhenium (VI1)Oksida (Re207)

e Kandungan Unsur meliputi unsure Mangan ( Mn),Silika (Si),Fosfor (P) , Kalium (K),Kalsium

247



SEMINAR NASIONAL KIMIA DAN PENDIDIKAN KIMIA 1
UNIVERSITAS NUSA CENDANA
Kupang, 31 Maret 2022

(Ca), Scandium (Sc),Titanium (Ti),Vanadium,(V), Kromium (Cr), Besi (Fe), Kobalt ( Co),Nikel (
Ni), Tembaga (Cu), Seng (Zn) ,Stronsium (Sr), Rhemium(Re)

Kadar bijih mangan (Mn) pada bijih mangan oksida sebelum dilakukan pemurnian dengan metode
penukaranion adalah 22,0%.

Kadar bijih mangan (Mn) pada bijih mangan oksida setelah dilakukan pemurnian dengan metode
penukaranion dimana kadar mangan meningkatmenjadi 66,48%

SARAN

Berdasarkan simpulan diatas makasaran yang data diberikan adalah:

Sebaiknya pada proses pemurnian atau peningkatan kadar mangan dengan thermite menggunakan
proses penukaran ion khususnya setelah prosespembakaran pemisahan harusdilakukan secara manual
atau (hand picking) untuk mencegah pembekuan hasil pembakaran yaitu sebelum dituang karena
bercampur dengan aluminium oksida.
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PENDUGAAN POTENSI AIR TANAH MENGUNAKAN GEOLISTRIK
METODE KONFIGURASI SCHLUMBERGER DI KABUPATEN
SUMBA BARAT PROVINSI NUSATENGGARA TIMUR

Ika Fitri Krisnasiwi,S.Si.,M.Sc
Jurusan Teknik Pertambangan, Fakultas Sains dan Teknik, Universitas Nusa Cendana,
Jin. Adisucipto, Kota Kupang, 85001, Indonesia
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Abstrak

Penelitian ini bertujuan untuk menduga satuan batuan yang mengandung akuifer di kabupaten
Sumba Barat Propinsi Nusa Tenggara Timur dengan menggunakan alat geolistrik OYO Resistivity
Meter MC OHM 2115 dan menggunakan metode konfigurasi Schlumberger. Pengukuran
dilakukan sebanyak 12 titik pengukuran dengan panjang masing — masing lintasan adalah 150 m.
daerah penelitian tersebar di Kabupaten Sumba Barat Propinsi Nusa Tenggara Timur. Pengolahan
data hasil pengukuran dilakukan menggunakan software IP2WIN dilanjutkan menggunakan
software Corel Draw X6. Hasil interpretasi dari 12 titik pengukuran menunjukkanterdapat 4 satuan
batuan yaitu tahanan jenis 0 <2 Ohm m diinterpretasikan berupa lempung. Tahanan jenis 2,5 < 10
Ohm m diinterpretasikan berupa napal. Tahanan jenis 10,5 < 20 Ohm m diinterpretasikan berupa
gamping napalan, sedangkan tahanan jenis > 20,5 Ohm m diinterpretasikan sebagai batugamping
terumbu. Akuifer berada di satuan batugamping terumbu dengan tahanan jenis 20,5 < 100 Ohm m
yang diakhiri dengan lapisan kedap air (impermeable) seperti lempung atau semi impermeable
seperti napal. Berdasarkan hasil interpretasi disimpulkan bahwa sepanjang daerah pengukuran
terdapat akuifer dengan kedalaman yang bervariatif, namun yang dapat dioptimalkan dengan
pemboran adalah pada titik 01, 03, 04, 06, dan 09. Lokasi yang memiliki akuifer paling tebal
adalah titik 04 (x 29,3 m) dan 09 (+ 38 m). Dengan adanya hasil pengukuran pendugaan agiver
maka dapat dilakukan pemboran dengan kedalaman yang telah ditentukan dengan melihat hasil
interprestasi.

Kata Kunci : geolistrik, tahanan jenis, akuifer, Schlumberger, interpretasi

PENDAHULUAN
Latar Belakang

Air merupakan salah satu kebutuhan pokok bagi makhluk hidup, baik bagi manusia, hewan
dan tumbuhan. Tanpa adanya air ekosistem kehidupan di dunia akan terganggu. Air terbagi menjadi
air permukaan dan air bawah tanah. Air tanah adalah air yang terperangkap dalam tanahyang berasal
dari air ujan dan air permukaan. Pada suatu keadaan geologi, suatu daerahsama sekali tidak memiliki
air permukaantapi cukup memiliki cadangan air tanah.
Provinsi Nusa Tenggara Timur merupakan salah satu daerah semiringkai kepulauan /daerah lahan
kering, salah satunya adalahDesa Malata Kabupaten Sumba Barat. Untukitu saya sebagai mahasiswa
Teknik Pertambangan Fakultas Sains dan Teknik Universitas Nusa Cendana melakukan penelitian
untuk memetakan potensi air tanahdi daerah penelitian. Hal ini selaras dengan visi Jurusan Teknik
Pertambangan yaitu menjadi pusat unggulan dalam Tridharma universitas dalam kawasan
semiringkaikepulauan.

Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas adapun rumusan masalah yang dibahas dalam penelitian ini

adalah :

1. Apa saja batuan yang terdapat pada daerah penelitian?

2. Bagaimana hasil pengukuran geolistrik metode resistivitas konfigurasi Schlumberger di daerah
penelitian?

3. Bagaimana potensi air tanah di daerah penelitian?

4. Adakabh titik pengukuran geolistrik yangberpotensi ditindaklanjuti dengan pemboran?
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Tujuan Penelitian

Adapun tujuan penelitian ini adalah:

1. Menganalisis satuan batuan Desa MalataKecamatan Tana Righu Kabupaten Sumba Barat.

2. Menganalisis nilai tahanan jenis batuan di Desa Malata Kecamatan Tana Righu Kabupaten Sumba
Barat.

3. Untuk menganalisis potensi persebaran air tanah di Desa Malata Kecamatan Tana Righu
Kabupaten Sumba Barat.

4. Menganalisis titik pengukuran geolistrikyang berpotensi ditindaklanjuti dengan pemboran.

Batasan Masalah
Untuk mempermudah pembahasan maka diberikan batasan-batasan masalahsebagai berikut :

1. Interpretasi satuan batuan dan batassatuan batuan dilakukan berdasarkan peta geologi regional
skala 1:250.000hasil pemetaan A. C. Effendi dan T. Apandi (1993)

2. Pemetaan geologi permukaan melalui pengamatan singkapan sepanjang sungai, sumur gali, bekas
galian sumur gali, sumur bor, dan singkapan lainnya dipermukaan.

3. Metode geolistrik yang digunakan yaitu metode Schlumberger menggunakan alatukur Mc OHM.

2115

Tidak membahas spesifikasi alat ukurMc OHM. 2115

Pengolahan data dan permodelan hasil pengukuran geolistrik menggunakan software IPI2WIN

dan Corel Draw X.6

6. Interpretasi jenis batuan dan potensi air tanah dilakukan berdasarkan hasil pemetaan singkapan
dan nilai tahananjenis.

ok~

Tempat dan Waktu Penelitian

Tempat penelitian berada di Desa Malata Kecamatan Tana Righu Kabupaten Sumba Barat.
Penelitian dilakukan secara langsung di lokasi penelitian sehingga data yang diperoleh merupakan
data primer hasil pengukuran langsung di lokasi penelitian. Penelitian dilakukan selama 4 minggu
terhitung dari tanggal 01 Maret 2019 — 01

Agustus 2021 Jadwal kegiatan penelitiandapat dilihat pada tabel 1.
Tabel 1. Jadwal Kegiatan Penelitian

Minggu ke-

No Jenis Kegiatan
2 3

1 | Orientasi Lapangan

2 | Studi Literatur

Pelaksanaan Kegiatan

SN

Pengambilan Data

(8)]

Analisa Data
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Bagan Alir Penelitian

Studi Literatur

\
Pengumpulan

v
A J y

Data Primer : Data Sekunder :
1. Pemetaan geologi 1. Petageologi
permukaan regional

2. Data sumur gali di
lokasi penelitian

2. Petaadministrasi
3. Data curah hujan

| ]
v

Menentukan lintasan geolistrik pada satuan yang
memungkinkan terdapat akuifer

L

Melakukan pengukuran geolistrik

v

Pengolahan data menggunakan
IPI2WIN diperoleh nilai tahanan

¥

Melakukan interpretasi
batuan dan potensi air
tanah(akuifer)

¥

Kesimpulan
TINJAUAN UMUM

Kebutuhan Air Bersih

Desa Malata Kecamatan Tana Righu Kabupaten Sumba Baat memiliki penduduk sebanyak +
1547 jiwa dengan luas wilayah 17,96 km? (BPS, 2018). Ini tidak sebanding dengan ketersediaan
sumber air yaitu 6 buahsumur gali dan 1 buah sumur bor.

Keadaan Geologi

Daerah penelitian berada pada satuan batuanformasi Waikabubak (Tmpw) yang terdiridari
satuan batuan batugamping terumbu, batugamping napalan, napal napalan, napal pasiran dan
lempung. Akuifer berada di satuan batuan yang berporositas tinggi yaitu batugamping terumbu yang
diakhiri dengan lapisan kedap air seperti napal.

LANDASAN TEORI
Geolistrik

Metode geolistrik atau yang dikenal dengan istilah pengukuran tahanan jenis merupakan
metode geofisika yang dapat digunakandalam penelitian hidrogeologi. Dasar dari metode geolistrik
ini adalah dengan cara mengalirkan arus ke dalam bumi melalui elektroda arus dan mengukur
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potensialnya dipermukaan bumi dengan menggunakan elektroda potensial. Metode ini dilakukan
dengan menggunakan arus listrik searah yangdiinjeksikan melalui dua buah elektroda aruske dalam
bumi, lalu mengamati potensial yang terbentuk melalui dua buah elektroda potensial yang berada di
tempat lain (Telforddkk, 1990). Untuk mengetahui struktur bawah permukaan yang dalam, maka jarak
masing-masing elektroda arus dan elektroda potensial ditambah secara bertahap. Semakinbesar spasi
elektroda, maka efek penembusanarus ke bawah makin dalam.
Hubungan antara nilai tahanan jenis batuandengan beda potensial dan arus listrik yangdiinjeksikan
kedalam tanah adalah sebagai berikut:

dv
pa = T X K
pa = Nilai tahanan jenis semu (QM)
dV = Tegangan yang dihasilkan dari hasilinjeksi arus (V)
I = Arus yang diinjeksikan (A)
K = Faktor geometris yang tergantungkepada jarak bentangan (AB/2)

AB?-MN?

4MN

Metode Konfigurasi Schlumberger

Penggunaan metode Schlumberger pertamakali dilakukan oleh Conrad Schlumbergerpada
tahun 1912. Kelebihan konfigurasi iniadalah kemampuan untuk mendeteksi non- homogenitas
lapisan batuan pada permukaandengan membandingkan nilai resistivitassemu ketika terjadi jarak
elektroda potensial (MN/2) dan sangat cocok untuk pengukuran sounding yaitu penyelidikan
resistivitas bawah permukaan ke arah vertikal, dilakukandengan cara pda titik ukuran yang tetap, jarak
elektroda arus dan tegangan diubah serta diantara keempat metode ini metode Schlumberger
merupakan metode yangpaling efisien dan mudah dilaksanakan dilapangan serta sangan cocok untuk
alat ukur seperti yang digunakan pada penelitian ini yaitu Mc OHM. 2115 dengan akurasi tinggi dan
bisa mendisplay tegangan minimal 2 digit di belakang koma.

Prinsip kerja metode Schlumberger yaitu mengalirkan arus listrik kedalam tanah dengan
frekuensi yang rendah (0.1 - 1.0 Hz) melalui sepasang elektroda A dan B, yang kemudian beda
potensialnya diukur pada sepasang elektroda potensial M dan N yang simetris terhadap A dan B.
Daftar Nilai Tahanan Jenis

Berdasarkan penelitian yang pernah dilakukan oleh Telford dkk. pada tahun 1976. Lalu ada
penelitian yang dilakukan oleh M. H. Loke pada tahun 2000 sehingga mengelompokkan tahanan jenis
beberapa batuan ke dalam tabel berikut :

Tabel 2. Daftar Nilai Tahanan Jenis (Ditjen Sumberdaya Air, 2003)

Material Resistivity (2 m)
Clay (Lempung) 0.1-50
Marls ( Napal ) 2-50
Limestone (Gamping ) 20-4x102
Granite 5x10°%-10*
Quartz (Kusarsa) 10°-2x10°®
Sandstone ( Batu Pasir ) 8 —-100

HASIL DAN PEMBAHASAN
Analisis Data

a. Geologi Regional

Berdasarkan hasil kajian dari peta Geologi, disimpulkan bahwa daerahpenelitian berada pada
dua formasi batuanyaitu formasi Waikabubak (Tmpw) danFormasi Kaliangga (Qpk). Berdasarkan
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peta geologi regional dikaitkan dengan kemungkinan adanya akuifer yaitu bila ditinjau dari sisi
batuan yang terdapat di daerah Desa Malata, seperti batugamping, batugamping terumbu,
batugamping napalan, merupakan batuan yang memilikiporositas yang cukup tinggi sehingga dapat
berfungsi dengan baik sebagai tempat meresapnya air tanah karena bersifat permeable dan memiliki
porositastinggi menyebabkan sangat berpeluang untuk ditemukannya akuifer di sepanjang wilayah
penelitian. Juga diduga lapisanbatuan permeable ini juga diakhiri denganlapisan impermeable seperti
napal dan lempung.
b. Interpretasi Satuan Batuan

Batugamping terumbu pada umumnya memiliki nilai resistivitas yang lebih besar dari
batugamping biasa. Pada sepanjang daerah penelitian seringdijumpai sisipan napal, gamping napalan
dan napal di dalam satuan batugamping. Hasil interpretasi dari satuan batuan ini makin memperkuat
dugaan keberadaan akuifer yang telah dilakukan dalam interpretasi peta geologi regional.
Keberadaan akuifer biasanya berada di dalam batuan yang berporositas tinggi dalam hal ini
batugamping/ batugamping terumbu yang kemudian diakhiri dengan lapisan yang impermeable
(kedap air) atausemi-impermeable.

Hasil Interpretasi Nilai Resistivitas

Pada daerah penelitian, tahanan jenis yang diduga mengandung akuifer yaitu padatahanan
jenis yang berkisar antara 20 - 500 chm m, dan batuannya berupa batugamping terumbu. Akuifer pada
daerah penelitian diinterpretasikan berada pada lapisanbatugamping terumbu yang langsung diakhiri
dengan lapisan impermeable seperti lempung dan napal. Tahanan jenis pada daerah penelitian
diklasifikasikan ke dalam beberapa jenis batuan yaitu :
1. Nilai tahanan jenis 0 <2 Ohm m dikelompokkan sebagai satuan batuan lempung.
2. Nilai tahanan jenis 2,5 < 10 Ohm m dikelompokkan sebagai satuan batuan napal, napalan.
3. Nilai tahanan jenis 10,5 <20 Ohm m dikelompokkan sebagai satuan batuan gamping napalan.
4. Nilai tahanan jenis 20,5 < 500 Ohm m dikelompokkan sebagai satuan batuan batu gamping
terumbu.

Interpretasi Akuifer

1. Titik01

Akuifer terdapat pada kedalaman + 30,92m — 55,8 m.
—TUTVE O TR

ENT RESISTIVITY
Vs ELECTRODE SPACING

PENAMPANG

-]
8
w
-
=1

N
E Gamping Tervmbu
g -5
-4
-10- HNapal, Napalan
Spacing { mecer ) A5 Im Gamping Napalan

Ho. Tidk : 01 5Ba
AlacUkur @ Mo OHM. 2115 20
Desa : Malaa Gamping Terumbu
Kecamamn Tana Righu 25
Kabupaten : Sumba Barar
TAHANAN JENIS 15 Ispisan =30
o [Ohm) | h (m) d [m) Elv {m)

126 1,08 - i 108,00 =35

Gamping Terumbu
(Terdapar Akuifer)

0.7 22 3007 817 19207 45

a7 FEN ECI YT N =50

122 844 7500 22430 Bo.a5 =55

Lempung

415 151 07 55,800 5328
1.15 [i] 558 55.600 53128

(Sumber : Penulis, 2021)

2. Titik 02
Akuifer berada di kedalaman £ 22 m —28,5m
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CURVE OF APPARENT RE M ETIVITY
Ve ELECTRODE SPACING

A& { Ohm mewr )
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atar Ukur
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[Kecaman
iabupasen Sumbs Barar
TAHANAN JENIS
[ 5 onm [ nim
[ e38 [ 122 -
278 |64s7 | 1545
Ee] 0534 | 1757
67| 0425 | 2571
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1.03 0 75080 75040

3. Titik 03

PENAMPANG

:
8

Gamping Terumby

Gamping Terumby
(Terdapat akuites)

(Sumber : Penulis, 2021)

Akuifer berada di kedalaman + 29,59 m—41,59 m

4. Titik 04

CURVE OF APPARENT RESISTIVITY
Vs ELECTRODE SPACING
[
—F I Pa
i LW
£ [
&
g P
| L e
i u e
Spacing ( meter )
fric Tk 035 Ba
Alar Ukur Me OHM. 2115
[Desa Malatz
Tana Righu
Kabupaten Sumba Barat
TaHaNaN JENIS 15 Ispisan
g (Chm) | B fm) d (m}
533 104 - 327
i [ T F
1) L 32731
] i ] 27
Fid TETETE 66
335 [T
i) T
3§ SR 350
525 173 | 93 1,080
211 Soa | iiEE A
"""" 7] EXCH R 7 33
i 75| 55 35 55 553

193|450 | 5580

o Vi TR
(Sumbe

L (SN
r : Penulis

, 2021)

Akuifer berada di kedalaman *+ 22,47 m -51,78 m.
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5. Titik 05

CURVE OF APFARENT RESISTIVITY
Vs ELECTRODE SPACING

1ok
B
H
E
£ 1
5]
1 .
1 H H
0
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Alar Ukur © o Mg OHM. 2115
Desa : Malaz
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=30
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Napal, Napalan

Lempung

(Sumber : Penulis, 2021)

Akuifer berada di kedalaman + 38,29 m —47,11 m

6. Titik 06

———————————————
CURVE OF APPARENT RESISTIVITY
Vs ELECTRODE SPACING

£ [ Ohm meiar |

Spacing { meter )
| D

Alar Lhkur T Me OHM. 2115
Desa : Malara
[Kecamatan Tana Righu
[Kabuparen Sumba Barar
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0576 o | ] 77|

(Sumber : Penulis, 2021)
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Gamping Terumbu

Gamping Terumbu

Napal, Napalan

Gamping Napalan

Gamping Terumbu

Gamping Terumbu
(Terdapar akuifer)

Napal, Napalan

Lempung

Akuifer berada di kedalaman *+ 55,79 m —74,99 m.
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7. Titik 07

CURVE OF APPARENT RESISTIVITY
Vs ELECTRODE SPACING
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ber :. 'Penulis, 2021)_

Akuifer berada di kedalaman + 20,42 m —46,52 m

PENUTUP
Kesimpulan

1. Berdasarkan hasil interpretasi peta geologiregional dan pengamatan di lapangan, satuan batuan
yang terdapat di daerah penelitian adalah satuan batugampingterumbu, batu gamping napalan,

CURVE OF APPARENT RESISTIVITY
Vs ELECTRODE SPACING

1

=
|§ -

=]

3

i
Spacing { merer )

fic 7ok 07sBs

JAlar Uhkur Mc OHM. 2115
|Desa : Malara
Hecamatan Tana Righu
Habuparen Sumba Barar
[TAHANAN JENIS 15 EM

2 (Chm)

PENAMPANG

Gamping Terumbu
1| Gamping Napalan

Napal, Napalan

Gamping Napalan

Gamping Terumbu
(Terdapar akuifer]

napal napalan, dan lempung.

2. Berdasarkan hasil pengukuran geolistrik di lapangan, peneliti menginterpretasikan nilai tahanan

jenis pengukuran yaitu :

a. Nilai tahanan jenis 0 <2 Ohm mdikelompokkan sebagai satuan batuanlempung.
b. Nilai tahanan jenis 2,5 < 10 Ohm m dikelompokkan sebagai satuan batuannapal napalan.
C. Nilai tahanan jenis 10,5 < 20 Ohm mdikelompokkan sebagai satuan batuangamping napalan.
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d.

Nilai tahanan jenis > 20,5 Ohm m dikelompokkan sebagai satuan batuanbatugamping terumbu.

Berdasarkan hasil interpretasi potensi air tanah berdasarkan data sumur gali, sumurbor, dan juga
hasil pengukuran geolistrik metode konfigurasi Schlumberger penulis menyimpulkan bahwa
sepanjang daerahpengukuran geolistrik terdapat akuiferdengan ketebalan dan kedalaman yang
bervariatif sehingga dapat ditindaklanjuti dengan dilakukannya pemboran.

Hasil interpretasi data pengukuran geolistrik menunjukkan bahwa di semua titik pengukuran
mengandung akuifer dengan kedalaman yang bervariatif. Namun yang dapat ditindaklanjuti
denganpemboran yaitu pada titik 01, 03, 04, 06, 08, dan 09. Lokasi yang memiliki akuifer paling
tebal adalah titik 04 (£ 29,3 m) dan09 (x 38 m). Sedangkan titik 02, 05, 07, 11dan 12 dapat
dioptimalkan dengan sumur gali karena akuifernya cukup dangkal.

Saran

1.

2.

Diharapkan penelitian ini ditindaklanjuti dengan kegiatan pemboran agar dapat mengoptimalkan
potensi air tanah didaerah penelitian.

Penelitian selanjutnya dapat melakukanpegukuran geolistrik dengan konfigurasi yang berbeda
agar didapat hasil yang lebihakurat
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