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L.), UJI SITOTOKSIK DENGAN METODE BSLT (BRINE SHRIMP LETHAL TEST)
DAN UJI AKTIVITAS ANTIOKSIDAN
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Abstrak: Bintaro (Cerbera manghas.L) merupakan tanaman mangrove yang beracun yang biasa digunakan
sebagai rodentisida dan obat antikanker payudara. Penelitian ini bertujuan untuk menyelidiki senyawa
pada buah bintaro sebagai sifat antioksidan dan sitotoksik. Analisis fitokimia dari ekstrak metanol
mengindikasi adanya fenolik, triterpenoid, steroid, alkaloid, dan kumarin. Ekstrak metanol, etil asetat
dan heksan menunjukkan aktivitas antioksidan (DPPH assay) dengan nilai ICsp secara berurutan 89,6482
mg/L; 81,1965 mg/L, dan 237,0934 mg/L. Tambahan, aktivitas sitotoksiknya (BSLT assay) dengan nilai
LCso secara berurutan 147,927 pg/mL (R? = 0,8989); 85,61064 ng/mL (R? = 0,8708); dan 175,7267 ng/mL
(R? = 0,9419). Ekstrak etil asetat memiliki potensial tertinggi sebagai sifat antioksidan dan sitotoksik

dibandingkan dengan ekstrak yang lain.

Kata kunci: Bintaro, Cerbera manghas L. , sitotoksik, antioksidan.

I. Pendahuluan

Bintaro, (Cerbera manghas L.) sinonim C.lactaria
Ham., C.odollam Gaertn., dikenal sebagai salah
satu tanaman tahunan yang banyak digunakan
untuk penghijauan, penghias kota, dan
sekaligus sebagai bahan baku kerajinan bunga
kering. Tanaman ini termasuk tanaman
mangrove yang berasal dari daerah tropis di
Asia, Australia, Madagaskar, dan kepulauan
sebelah barat Samudra Pasifik!.  Selain
bermanfaat dalam penghijauan kota dan
penghias taman kota, secara tradisional
getahnya dulu dipakai sebagai racun
panah/tulup untuk berburu, begitupun
buahnya digunakan untuk meracuni ikan, tikus,
babi, dan anti nyamuk?

Cerbera  adalah  tanaman bakau family
Apocynaceae dan menyebar secara luas di daerah
pesisir Selatan Asia Timur dan Samudra Hindjia.
Ada 2 spesies dari Cerbera, Cerbera odollam C. F.
Gaertn. dan Cerbera manghas L. Tanaman ini
merupakan tanaman yang sangat mematikan,
dimana terdapat senyawa Kardenolidik heterosida
yang bersifat sebagai racun pada jantung.
Prinsip racun Cerbera secara umum belum
terkover dengan pengujian teknik kromatografi
pada laboratorium analitik toksikologi sehingga

kasus keracunan akut yang disebabkan oleh biji
Cerbera menjadi sangat mudah untuk tidak
diperhatikan pada tingkat analitik. Para
ilmuwan baru memberi label Cerbera sebagai
racun pembunuh yang sempurna’s.

Seluruh bagian dari pohon bintaro memiliki
kegunaan dan masih terus dikembangakan
hingga saat ini berbagai manfaatnya. Akar dari
pohon bintaro bermanfaat untuk melancarkan
buang air besar atau sebagai obat pencahar,
kulit batang pohon bintaro bermanfaat juga
sebagai obat pencahar. Kulit batang ini juga
mengandung zat kimia yaitu flavonoid dan
steroid. Daun bintaro memiliki kandungan
kimia yang dapat berguna sebagai antikanker
payudara dan ovarium. Selain itu, bermanfaat
juga sebagai obat pencahar*. Kandungan lain
yang terdapat dalam daun ini yaitu saponin,
steroid, dan flavonoid®.Biji bintaro termasuk
bagian yang paling beracun di bandingkan
bagian yang lainya. Zat kimia yang terkandung,
yaitu steroid, triterpenoid, saponin, dan alkaloid
yang terdiri dari cerberin (0,6%), serberosida,
nerifolin, dan thevetin. Senyawa alkaloid ini
memiliki karakter toksin, repellent, dan
antifeedant pada serangga®.
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Bintaro mengandung beberapa senyawa
metabolit sekunder, seperti saponin, polifenol,
terpenoid dan alkaloid. Senyawa ini bersifat
polar karena mengandung nitrogen dan
senyawa golongan fenol sehingga larut dalam
pelarut polar atau semipolar. Berdasarkan
penelitian sebelumnya, telah diisolasi beberapa
senyawa. Pada biji bintaro telah diisolasi 6
senyawa jenis baru dari cardenolid glikosida
yaitu (1) 3p-O-(2’-O-acetyl-a-L-thevetosyl) -14
-hydroxy-7-en-5 B -card-20(22)- enolide, (7,8-
dehydrocerberin), (2) 17 [ neriifolin, (3)
deasetiltahnginin, (4) tanghinin, (5) cerberin,
dan (6) 2'-O-acetyl-cerleaside. Dari keenam
senyawa ini, cerberin yang memiliki potensi
kardioksitas’. Sedangkan pada daun bintaro,
telah terisolasi 9 senyawa didalam ekstrak
etanol 70% daun bintaro pada fraksi metilen
diklorida. Senyawa-senyawa yang terkandung
didalam ekstrak daun bintaro ini diantaranya (1)
p-hidroksibenzaldehid, (2) benzamida, (3) asam
n-hexadekan monogliserida, (4) loliolida, (5) {3-
sitosterol, (6) cerberin, (7) neriifolin, (8)
cerleasida A, dan (9) daucosterol. Daun dari
bintaro ini juga beracun karena memiliki kadar
cerberin yang tinggi.®

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk
mengidentifikasi senyawa metabolit sekunder
pada buah bintaro, menenentukan aktivitas
antioksidan dari buah bintaro, dan untuk
mengetahui tingkat toksisitas dari buah bintaro.

II. Metodologi Penelitian

2.1 Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan adalah Rotary
Evaporator, spektrofotometer UV-VIS, microplate,
micropipet, botol vial, neraca analitik serta
peralatan gelas yang umum digunakan dalam
laboratorium.

Bahan yang digunakan pada penelitian ini
adalah pelarut teknis yang telah didistilasi yaitu
heksana, etil asetat, dan metanol. Bahan yang
digunakan untuk uji fitokimia yaitu pereaksi
Mayer untuk identifikasi alkaloid, pereaksi
Lieberman Burchad (asam asetat anhidrat dan
asam sulfat pekat) untuk identifikasi
triterpenoid dan steroid, sianidin test (bubuk
magnesium dan asam klorida pekat) untuk
identifikasi flavonoid, besi (III) klorida untuk
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identifikasi fenolik, ammonia, natrium
hidroksida untuk identifikasi kumarin dan
akuades, kertas saring, 1,1-Diphenyl-1-
picrylhydrazyl (DPPH), larva udang Artemia
salina.

2.2 Persiapan dan Identifikasi Sampel Buah Bintaro
Buah segar bintaro diperoleh di sekitar rumah
penduduk daerah Ketaping, Pariaman. Buah
bintaro dipotong-potong dan kemudian
dikeringkan hingga didapatkan buah bintaro
kering + 300 gram, dibagi menjadi 3 bagian,
masing-masing sebanyak 100 gram dimaserasi
dengan 3 jenis pelarut yaitu metanol, etil asetat
dan heksan. Tanaman bintaro kemudian
diidentifikasi di Herbarium Universitas Andalas
(ANDA)

2.3 Uji Fitokimia

Uji fitokimia dilakukan untuk mengetahui
kandungan metabolit sekunder yang terdapat
pada tumbuhan buah bintaro. Metabolit
sekunder yang diuji yaitu berupa senyawa
kumarin, alkaloid, steroid, triterpenoid, saponin,
flavonoid dan fenolik

2.4  Ekstraksi Sampel Buah Bintaro

Sampel buah bintaro (+300 g), dibagi menjadi 3
bagian, masing-masing sebanyak 100 g
diekstraksi dengan cara maserasi (perendaman)
menggunakan pelarut (700 mL) berdasarkan
tingkat kepolaran yang berbeda yaitu akuades,
metanol, etil asetat dan n-heksana. Maserasi
dilakukan sebanyak 3 kali. Setiap maserat yang
diperoleh diuapkan pelarutnya dengan rotary
evaporator pada suhu 40 °C, kemudian
ekstraknya dikumpulkan dan ditimbang
sehingga didapatkan ekstrak kental. Ekstrak
kental yang diperoleh kemudian diuji
kemampuan antioksidannya,fenolik total,
sedangkan untuk uji toksisitasnya diuji dengan
metode Brine Shrimp Lethality Test.

2.5 Uji Aktivitas Antioksidan dengan metode
DPPH
Sebanyak 10 mg DPPH ditimbang kemudian
dimasukkan kedalam labu ukur 250 mL dan
dilarutkan dengan metanol sampai tanda batas
sehingga didapatkan larutan DPPH 0,1 mM.
Larutan uji dibuat dengan cara melarutkan 10
mg masing-masing ekstrak dengan metanol
dalam labu ukur 10 mL sehingga didapatkan
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konsentrasi dari larutan sebesar 1000 mg/L.
Selanjutnya dibuat 7 variasi konsentrasi dari
larutan uji dengan metode pengenceran. Variasi
konsentrasi berturut-turut adalah 200;100; 50;
25, 12,5, 6,25 mg/L. Untuk ekstrak heksan,
dibuat larutan uji dengan variasi konsentrasi
secara berturut-turut adalah 250; 200; 100; 50; 25;
12,5; 6,25 mg/L. Sebagai kontrol positif
digunakan asam askorbat. Pembuatan larutan
kontrol positif sama dengan pembuatan larutan
uji.

Uji aktifitas antioksidan mengacu pada
prosedur kerja yang dilakukan oleh Afrizal dkk
(2015) dengan beberapa modifikasi. Untuk
masing-masing larutan uji diambil sebanyak 2
mL kemudian ditambahkan 3 mL larutan DPPH
dan didiamkan selama 30 menit serta campuran
dihindarkan dari cahaya. Sebagai kontrol negatif
pada pengujian ini adalah 2 mL metanol
ditambahkan 3 mL larutan DPPH. Selanjutnya
diukur ~ absorban  dari = masing-masing
konsentrasi larutan wuji dan kontrol pada
panjang gelombang 517 nm. Berdasarkan
absorban yang didapatkan, dihitung % inhibisi
dengan rumus berikut:

A kontrol — A sampel
% inhibisi = A kontrol x 100%

Setelah didapatkan nilai % inhibisi ekstrak
dengan perhitungan, dapat ditentukan nilai ICso
dari setiap variasi konsentrasi larutan uji
dengan menggunakan persamaan regresi yang
didapatkan.

2.6 Uji Sitotoksisitas dengan metode BSLT (Brine
Shrimp Lethality Test)

Uji sitotoksisitas dari buah bintaro adalah

dengan menggunakan metode Brine Shrimp.

Metode ini dilakukan untuk skrining awal

sitotoksisitas ekstrak hasil proses ekstraksi®.

Air laut yang telah disaring selanjutnya
dimasukkan kedalam wadah pembiakkan yang
terdiri dari dua bagian yaitu bagian terang dan
bagian gelap. Telur Artemia salina dimasukkan
kedalam wadah pembiakkan pada bagian gelap
dan dibiarkan selama 48 jam hingga terbentuk
larva Artemia salina.

www.kimia.fmipa.unand.ac.id

Uji sitotoksisitas dilakukan terhadap tiga
ekstrak yang telah diperoleh yaitu ekstrak n-
heksan, etil asetat, dan metanol. Sebanyak 10 mg
dari masing-masing sampel ditimbang dan
dilarutkan hingga 10 mL dengan metanol,
sehingga diperoleh konsentrasi larutan induk
1000 mg/L. Kemudian dibuat beberapa variasi
konsentrasi sampel dengan cara pengenceran
bertingkat yaitu 100; 50; 25; 12,5; dan 6,25 mg/L.

Larutan uji yang telah disiapkan dengan variasi
konsentrasi 100; 50; 25; 12,5; dan 6,25 mg/L
diambil sebanyak 5 mL kemudian diuapkan
pelarutnya, kemudian ditambahkan 50 pL
DMSO serta 2 mL air laut. Hal yang sama juga
dilakukan terhadap kontrol. Sebanyak 10 ekor
larva udang yang telah ditetaskan selama 48 jam
dimasukkan kedalam larutan uji dan kontrol.
Setelah itu volume masing-masing larutan uji
dan kontrol dicukupkan hingga 5 mL dengan air
laut. Jumlah larva yang mati dihitung setiap 4
jam selama 24 jam. Data yang diperoleh
digunakan untuk menghitung mnilai LCsp
menggunakan uji probit dan persamaan regresi.

III. Hasil dan Pembahasan

3.1 Persiapan dan Identifikasi Sampel Buah Bintaro
Berdasarkan hasil identifikasi tumbuhan di
Herbarium Universitas Andalas (ANDA)
Padang  melalui  surat Nomor 0/K-
ID/ANDA/1/2017 diketahui bahwa sampel
yang digunakan termasuk kedalam family
Apocynaceae, spesies Cerbera manghas L.

3.2 Uji Fitokimia

Uji profil fitokimia dilakukan pada bagian buah
bintaro dan hasil pengujian tertera pada Tabel 1.
Berdasarkan data Tabel 1. diketahui bahwa
buah bintaro mengandung beberapa senyawa
metabolit sekunder yaitu fenolik, triterpenoid,
steroid, alkaloid, dan kumarin.

3.3 Ekstraksi Sampel Buah Bintaro

Hasil ekstraksi dari proses maserasi tiap 100
gram buah bintaro kering didalam tiga wadah
yang berisi tiga jenis pelarut yang masing-
masing pelarut memiliki tingkat kepolaran yang
berbeda, metanol, etil asetat dan heksan
didapatkan bahwa ekstrak heksan memiliki
massa ekstrak yang paling kecil dan ekstrak
metanol memiliki massa ekstrak yang paling
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besar. Perbandingan jumlah massa ekstrak yang

Tabel 1. Hasil uji fitokimia
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didapatkan dapat dilihat pada Tabel 2.

No. Kandungan Kimia Pereaksi Pengamatan Hasil Uji
1. Fenolik Besi (I1I) klorida Warna Hijau +
2. Flavonoid Sianidin Tes Tidak terbentuk warna
(HCl/bubuk Mg) merah

3. Saponin Akuades + HCl p Busa hilang -
4. Triterpenoid Liebermann-Burchard Warna Merah +
5. Steroid Liebermann-Burchard Cincin hijau +
6. Alkaloid Mayer Terbentuk endapan putih +
7. Kumarin Natrium hidroksida 1% Fluoresensi warna biru +

Keterangan : + ( positif mengandung)
- (negatif mengandung)

Berdasarkan Tabel 2, dapat dilihat senyawa
yang bersifat polar lebih banyak terkandung
dalam buah bintaro. Hal ini dilihat dari
banyaknya hasil ekstraksi dengan
menggunakan pelarut metanol. Metanol
merupakan jenis pelarut yang bersifat universal
sehingga dapat mengekstrak senyawa-senyawa
yang memiliki tingkat kepolaran yang berbeda-
beda. Senyawa yang bersifat semi polar dan non
polar yang berada didalam buah bintaro
memiliki jumlah yang sedikit.

Tabel 2. Perbandingan jumlah massa ekstrak dari
tiap-tiap pelarut

Ekstrak Berat Berat Kadar
sampel ekstrak (%)
awal (g) (8
Metanol 100 33,74 33,74
Etil asetat 100 4,606 4,606
Heksan 100 1,384 1,384

3.4 Uji aktivitas antioksidan dengan metode
DPPH
Masing-masing  ekstrak  diuji  aktivitas
antioksidannya dengan menggunakan metode
DPPH dan juga pengukuran terhadap kontrol
positif yaitu asam askorbat. Hasil pengukuran
dengan menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
pada Tabel 3.

Aktivitas antioksidan digolongkan sangat aktif
jika nilai ICso kurang dari 50 mg/L, digolongkan
aktif bila nilai ICs 50-100 mg/L, digolongkan
sedang bila nilai ICsp 101-250 mg/L, dan

digolongkan lemah bila nilai ICsp 250-500 mg/L,
dan dikatakan tidak aktif antioksidan apabila
nilai ICsp lebih besar dari 500 mg/L. Kurva

antioksidan dapat dilihat pada Gambar 1.

Tabel 3. Nilai ICsp hasil pengukuran antioksidan

Ekstrak ICsp (mg/L)
Kontrol -
Metanol 89.64824121
Etil asetat 89.1965255
n-Heksan 237.093426
Asam Askorbat 10.91863517

Berdasarkan hasil yang terdapat pada Gambar
1, dapat disimpulkan bahwa konsentrasi
berbanding lurus dengan persentase inhibisi.
Hal ini menunjukkan bahwa semakin besar
konsentrasi ekstrak maka sifat antioksidan dari
ekstrak tersebut juga semakin besar namun
tidak berlaku pada ekstrak Heksan karena
absorban pada konsentrasi ekstrak 12,5 mg/mL
mengalami kenaikan dan mengalami penurunan
pada konsentrasi ekstrak 25 mg/mL. Nilai
kadar ICso dari ekstrak metanol, etil asetat, dan
heksan didapatkan sebesar 89,6482 mg/L;
81,1965 mg/L, dan 237.0934mg/L. Berdasarkan
data yang didapatkan, dapat disimpulkan
bahwa aktivitas antioksidan untuk ekstrak
metanol dan ekstrak etil asetat digolongkan
aktif antioksidan, sedangkan untuk ekstrak
heksan memiliki aktivitas antioksidan yang
lemah.
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3.5  Uji toksisitas dengan metode BSLT (Brine
Shrimp Lethality Test)
Pengujian dilakukan terhadap berbagai jenis
pelarut yang memiliki kepolaran yang berbeda
seperti akuades, metanol, etil asetat dan n-
heksan. Persentase kematian larva udang pada
berbagai variasi konsentrasi dikonversi menjadi
nilai probit dengan menggunakan tabel nilai
probit sesuai persentase kematian. Hasil yang
diperoleh menunjukkan bahwa konsentrasi
larutan sebanding jumlah udang yang mati.
Pada masing-masing ekstrak menunjukkan
jumlah udang yang mati berbeda-beda. Ekstrak
metanol dan heksan lebih berpotensi sebagai
sitotoksik dibanding ekstrak lainnya. Dapat
dilihat dari nilai LCsp ekstrak lainnya. Nilai LCso
dihitung berdasarkan nilai persamaan regresi
antara log konsentrasi dengan nilai probit.
Kurva toksisitas dapat dilihat pada Gambar 2.
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Pada Gambar 2, dapat dilihat, terjadi
peningkatan kematian berdasarkan kenaikkan
konsentrasi. Setelah didapat persamaan regresi
masing-masing ekstrak, dapat dihitung nilai
LCso. Nilai LCso menunjukkan bahwa ekstrak
metanol, etil asetatdan heksan memiliki
aktivitas sitotoksik yang tinggidengan nilai
LC50147,927 pg/mL (R? = 0,8989); 85,61064
png/mL (R? = 0,8708); dan 175,7267 ng/mL (R? =
0,9419). Hal ini sesuai dengan nilai LCso ekstrak
kecil dari 1000 pg/mL yang berdasarkan teori
menunjukkan bahwa ekstrak ini memiliki
aktivitas sitotoksik.

IV. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan dapat disimpulkan bahwa Analisis
fitokimia dari ekstrak metanol mengindikasi
adanya fenolik, triterpenoid, steroid, alkaloid,

y =0.1194x + 39.296

y =0.0921x +41.785 R? - 0.9558
60 R? = 0.8423
K]
2 50
= y = 0.0578x + 36.296
X 40 R?=0.9344
30 T T T T T T 1

0 50 100

150 200 250 300
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Gambear 1. % Inhibisi vs Konsentrasi dari masing-masing ekstrak

52 4
y =0.3853x + 4.2553
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x
? 48 -
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4.2 T T T T "RZ=0.9419 ,
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Gambar 2. Hubungan antara log konsentrasi dengan nilai probit

dan kumarin. Nilai kadar ICsy Ekstrak metanol,
etil asetat, dan heksan didapatkan sebesar
89,6482 mg/L; 81,1965 mg/L, dan
237.0934mg/L. Aktivitas Antioksidan untuk
ekstrak metanol dan ekstrak etil asetat
digolongkan aktif antioksidan, sedangkan untuk
ekstrak heksan memiliki aktivitas antioksidan

yang lemah. Aktivitas sitotoksik ditunjukkan
oleh ekstrak metanol, etil asetat dan heksan
memiliki aktivitas sitotoksik yang bersifat
toksikdengan nilai LCsp 147,927 pg/mL (R? =
0,8989); 85,61064 pg/mL (R? = 0,8708); dan
175,7267 pg/mL (R? = 0,9419).
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UJI AKTIVITAS ANTIOKSIDAN, SITOTOKSIK DAN KANDUNGAN
FENOLIK TOTAL EKSTRAK DAUN PAITAN (Tithonia diversifolia (Hemsl.) A.
Gray)
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Laboratorium Kimia Bahan Alam, Jurusan Kimia FMIPA, Universitas Andalas
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Jurusan Kimia FMIPA Unand, Kampus Limau Manis, 25163

Abstrak: Tumbuhan paitan (Tithonia diversifolia (Hemsl.) A. Gray) merupakan salah satu tumbuhan
obat. Daun paitan mengandung senyawa metabolit sekunder berupa senyawa polifenol. Senyawa
polifenol secara umum dapat berfungsi sebagai antioksidan. Selain itu paitan juga dapat berfungsi
sebagai antidiabetes, antiinflamasi, analgetika, antioksidan, sitotoksik, antimikroba dan radang
tenggorokan, serta penggunaannya sebagai bahan pestisida. Aktivitas antioksidan yang diukur
dengan metode DPPH ditunjukkan dengan nilai ICs yang terkuat pada ekstrak etil asetat sebesar
107,1739 mg/L, diikuti dengan ekstrak metanol dan n-heksan berturut-turut sebesar 158,8095 mg/L
dan 223,8596 mg/L. Penentuan kandungan fenolik total tertinggi yaitu pada ekstrak etil asetat
sebesar 15,24 mg/L. Kandungan fenolik total berbanding lurus dengan kemampuan ekstrak sebagai
antioksidan, ditunjukkan dengan nilai ICsy yang kecil. Aktivitas sitotoksik terkuat ditunjukkan oleh
ekstrak etil asetat dengan nilai LCs sebesar 104,6646 mg/L (R?= 0,8883).

Kata kunci: Tithonia diversifolia (Hemsl.) A. Gray, antioksidan, sitotoksik, fenolik total

I. Pendahuluan dapat menurunkan resiko penyakit jantung,
Di Indonesia diperkirakan terdapat 100 kanker, katarak, dan penyakit degeneratif lain
sampai dengan 150 famili tumbuh-tumbuhan, karena proses penuaan, sehingga senyawa
dan dari jumlah tersebut sebagian besar antioksidan sangat diminati oleh orang-orang
mempunyai potensi untuk dimanfaatkan di dunia saai ini>%”.
sebagai tanaman industri, tanaman buah-
buahan, tanaman rempah-rempah dan Untuk menghindari efek samping dari
tanaman obat-obatan’. antioksidan  sintetis, orang-orang lebih

memilih antioksidan alami dari tumbuhan
Salah satu tanaman tropika yang digunakan karena lebih berkhasiat serta memiliki efek
sebagai obat tradisional adalah tanaman yang samping yang lebih kecil. Selain khasiatnya
termasuk ke dalam spesies Tithonia diversifolia. yang telah turun temurun digunakan oleh
Tanaman ini banyak tumbuh tersebar di masyarakat, obat ini lebih murah dan mudah
seluruh daerah Indonesia. Paitan (Tithonia didapat, namun diperlukan penelitian yang
diversifolin (Hemsley) A. Gray) merupakan lebih lanjut karena banyaknya tanaman yang
spesies tumbuhan yang termasuk dalam famili belum diketahui kadar toksiknyas8.
Asteraceae?.

Uji aktivitas antioksidan digunakan dan
Robson Miranda da Gama, dkk (Brazil, 2014), diterima oleh para peneliti sebagai petunjuk
Purba (2003) dan Taofik, dkk (2010), telah antikanker.  Sehingga  dilakukan juga
melaporkan hasil skrining fitokimia daun penelitian mengenai uji sitotoksik yang
paitan menunjukkan adanya senyawa fenolik, berguna sebagai skrining awal senyawa
tannin, flavonoid, glikosida, saponin dan antikanker, dengan metode Brine Shrimp
alkaloid. Senyawa-senyawa tersebut termasuk Lethality Test (BSLT). Uji aktivitas antioksidan
kedalam kelompok senyawa polifenol34. juga berkaitan dengan kandungan fenolik total

sehingga bisa dilihat korelasi antara
Senyawa polifenol dapat berperan sebagai keduanya®1°.
antioksidan dengan menangkap radikal bebas
yang ada pada tubuh sehingga mencegah Berdasarkan wuraian tersebut, dilakukanlah
kerusakan sel dan DNA. Antioksidan juga penelitian tentang uji aktivitas antioksidan,
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sitotoksik serta kandungan fenolik total
terhadap ekstrak metanol, etil asetat dan n-
heksan dari daun paitan.

II. Metodologi Penelitian

2.1 Persiapan Ekstrak Daun Paitan

Serbuk Daun Paitan dimaserasi dengan n-
heksan, etil asetat dan metanol secara
bertingkat sesuai dengan kepolaran pelarut.
Setiap ekstrak yang didapatkan dipekatkan
dengan rotary evaporator pada suhu 40°C.

2.2 Pengujian Profil Fitokimia

Pengujian profil fitokimia yang dilakukan
sampel segar dan ketiga ekstrak daun paitan
yang mengacu pada prosedur kerja yang
dilakukan oleh Emilia dengan beberapa
modifikasi'.

2.3 Uji Aktivitas Antioksidan Ekstrak n-Heksan,
Etil asetat dan Metanol dengan Metode
DPPH

a.  Pembuatan larutan DPPH

Ditimbang 4 mg DPPH kemudian dimasukkan

ke dalam labu ukur 100 mL dan dilarutkan

dengan metanol sampai tanda batas
didapatkan larutan DPPH 0,1 mM3.

b.  Pembuatan Larutan Sampel Daun Paitan

Larutan uji dibuat dengan cara melarutkan 10

mg ekstrak kental daun paitan dengan

metanol dalam labu ukur 10 mL didapatkan
konsentrasi dari larutan sebesar 1000 mg/L.

Selanjutnya  dibuat variasi  konsentrasi

berturut-turut sebesar 250; 200; 150; 100; 50; 25;

mg/L. Sebagai kontrol positif digunakan asam

askorbat dimana pembuatannya sama dengan
larutan uji.

c.  Pengujian aktivitas antioksidan

Pengujian aktivitas antioksidan dilakukan

dengan menambahkan 3 mL DPPH ke dalam 2

mL  larutan uji pada masing-masing

konsentrasi. Campuran didiamkan selama 30

menit dan dihindarkan dari cahaya. Sebagai

kontrol negatif digunakan 3 mL larutan DPPH
dengan penambahan 2 mL metanol

Selanjutnya diukur serapan masing-masing

campuran pada panjang gelombang 517 nm.

Persen inhibisi dengan persamaan berikut:

A kontrol — A sampel
A Kontrol

% inhibisi = x 100 %
Setelah  didapatkan %  inhibisi  dari
perhitungan, dapat ditentukan nilai ICsp dari
setiap variasi konsentrasi larutan uji dengan
menggunakan persamaan regresi.
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2.4 Uji Kandungan Fenolik total

Uji kandungan fenolik total yang dilakukan
mengacu pada prosedur kerja yang dilakukan
oleh Riza dkk dengan beberapa modifikasi?.

a.  Pembuatan Reagen Folin-Ciocalteu
Sebanyak 10 g natrium tungstat dan 2,5 g
natrium molibdat dilarutkan dalam 70 mL
akuades. Kemudian ditambahkan 5 mL asam
fosfat 85% dan 10 mL asam klorida pekat.
Campuran direfluk selama 10 jam. Kemudian
ditambahkan 15 g litiium sulfat, 5 mL akuades
dan 1 tetes brom. Refluks dilakukan kembali
selama 15 menit. Hasil refluks didinginkan
pada suhu kamar dan dimasukkan kedalam
100 mL akuades.

b.  Pembuatan Larutan Standar Asam Galat
Larutan standar dibuat dengan melarutkan 10
mg asam galat dalam 10 mL metanol dalam
labu ukur 10 mL dan didapatkan konsentrasi
1000 mg/L. Dibuat variasi konsentrasi larutan
standar dengan pengenceran bertingkat yaitu
dengan konsentrasi 10; 20; 40; 60; dan 80
mg/L. Diambil 0,5 mL sampel ditambahkan
dengan 0,5 mL reagen Folin-Ciocalteu dan
didiamkan selama 5 menit. Kemudian
ditambahkan 1 mL larutan natrium karbonat
20% dan diencerkan dengan akuades sampai
tanda batas. Campuran didiamkan selama dua
jam. Kemudian diukur absorban pada panjang
gelombang 765 nm. Berdasarkan nilai
absorban yang didapatkan, dibuat kurva
kalibrasi dan didapatkan persamaan regresi
dari larutan standar.

c.  Pembuatan Larutan Sampel Daun Paitan
Masing-masing ekstrak ditimbang sebanyak
10 mg dan dilarutkan dalam 10 mL metanol
sehingga didapatkan konsentrasi sebesar 1000
mg/L. Larutan induk 1000 mg/L diambil
sebanyak 0,5 mLdan dimasukkan kedalam
labu ukur 10 mL. Kedalam labu ukur
ditambahkan 0,5 mL reagen Folin-Ciocalteu
dan didiamkan selama 5 menit. Kemudian
ditambahkan 1 mL larutan natrium karbonat
20% dan diencerkan dengan akuades sampai
tanda batas. Campuran didiamkan selama dua
jam. Selanjutnya diukur absorbannya pada
panjang gelombang 765 nm. Kandungan
fenolik total masing-masing larutan uji
ditentukan dari persamaan regresi kurva
larutan standar. Kandungan fenolik total
dinyatakan dalam Gallic Acid Equivalent
(GAE).
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2.5 Uji Sitotoksik

a.  Uji Sitotoksik dengan BSLT

Uji kandungan fenolik mengacu pada
prosedur kerja yang dilakukan oleh Roslen
dkk. Metode ini dilakukan untuk skrining
awal  sitotoksik  dari  ekstrak  yang
didapatkans.

b.  Pembiakkan Larva Artemia salina

Air laut dimasukkan kedalam wadah
pembiakkan yang terdiri dari dua bagian yaitu
bagian terang dan bagian gelap. Telur Artemia
salina dimasukkan pada bagian gelap wadah
pembiakkan dilengkapi lampu dan airator,
dibiarkan selama 48 jam hingga terbentuk
larva Artemia salina.

c.  Pembuatan Larutan Sampel Daun Paitan

Uji sitotoksik dilakukan pada tiga ekstrak
yang telah diperoleh yaitu ekstrak n-heksan,
etil asetat dan metanol. Sebanyak 10 mg dari
masing-masing sampel ditimbang dan
dilarutkan hingga 10 mL dengan metanol,
sehingga diperoleh konsentrasi larutan induk

III. Hasil dan Pembahasan
3.1 Pengujian Profil Fitokimia
Tabel 1. Hasil Pengujian Profil Fitokimia
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1000 mg/L. Kemudian dibuat beberapa variasi
konsentrasi sampel dengan cara pengenceran
bertingkat yaitu 100; 50; 25; 12,5; dan 6,25

mg/L.
d.  Pengujian Sitotoksik Larutan Sampel Daun
Paitan

Larutan uji yang telah disiapkan dengan
variasi konsentrasi 100; 50; 25; 12,5; dan 6,25
mg/L diambil sebanyak 5 mLdiuapkan
pelarutnya, kemudian ditambahkan 50 pL
DMSO serta 2 mL air laut. Hal yang sama juga
dilakukan terhadap kontrol. Sebanyak 10 ekor
larva udang yang telah ditetaskan selama 48
jam dimasukkan kedalam larutan uji dan
kontrol. Setelah itu volume masing-masing
larutan uji dan kontrol dicukupkan hingga 5
mL dengan air laut. Jumlah larva yang mati
dihitung setiap 4 jam selama 24 jam. Data
yang diperoleh digunakan untuk menghitung
nilai LCsp menggunakan wuji probit dan
persamaan regresi.

Hasil Uji
No. Kandungan Kimia Sampel Ekstrak
segar Metanol Etil Asetat N-heksan
1. Fenolik + + + -
2. Flavonoid + + + -
3. Saponin - - - -
4. Triterpenoid + + + +
5. Steroid + + + +
6. Alkaloid - - - -
7. Kumarin - - - -

Keterangan : (+) terdapat pada sampel
(-) tidak terdapat pada sampel

3.2 Hasil Uji Aktivitas Antioksidan dengan
Metode DPPH

Setiap ekstrak dilakukan wuji aktivitas

antioksidan dengan metode DPPH

menggunakan Spektrofotometer UV-Vis pada

panjang gelombang 517 nm. Pada pengujian
ini digunakan asam askorbat sebagai kontrol
positif.
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Tabel 2. Hasil pengukuran antioksidan dengan metode DPPH

Ekstrak Konsentrasi Absorban % inhibisi ICso (mg/L)
(mg/L)
Kontrol - 0,7680 - -
Metanol 25 0,4810 37,3698
50 0,4520 41,1458
100 0,4130 46,2240 158,8095
150 0,3780 50,7813
200 0,3640 52,6042
250 0,3280 57,2917
Etil asetat 25 0,4680 39,0625
50 0,3990 48,0469
100 0,3810 50,3906 107,1739
150 0,3620 52,8646
200 0,3070 60,0260
250 0,2910 62,1094
n-Heksan 25 0,4630 39,7135
50 0,4510 41,1458
100 0,4430 46,2240 223,8596
150 0,4340 50,7813
200 0,4160 52,6042
250 0,3450 57,2917
AsamAskorbat 6,25 0,3125 46,8537
12,5 0,2990 49,1496
25 0,2300 60,8843 3,7009
50 0,0795 86,4796
100 0,0735 87,5000
Dari data tabel diatas, masing-masing ekstrak
dibuat variasi konsentrasi. Setiap larutan 70 y=m¥$*§2_%169
dilakukan penambahan DPPH dalam keadaan S R2=0.9765
kedap cahaya, karena jika terkena cahaya akan % ig | =@ Etil asetat
mempengaruhi kestabilan DPPH. DPPH yang 2 30 | y= 01~{121=7})X7’;6355~455
berupa radikal, didalam larutan sampel akan < 29 N.Heksan
ditangkap oleh senyawa aktif yang ada pada < 10 ¥ = 0,057 +37.249
ekstrak dan akan merubah radikal DPPH (2,2- 0 w w 1 R2=0.8105
difenil-1-pikrilhidrazil)  tereduksi menjadi 0 100 200 300
DPPH-H (1,1-difenil-2-pikrilhidrazin). Konsentrasi (mg/L)

Pada data diatas terlihat bahwa semakin tinggi
konsentrasi ekstrak maka akan semakin kecil
absorban yang didapatkan. Asam askorbat
digunakan sebagai kontrol positif karena
memiliki persen inhibisi yang kecil dan
memang sudah terbukti aktif sebagai
antioksidan.  Grafik penentuan aktivitas
antioksidan dapat dilihat pada Gambar 1.

Gambear 1. Grafik penentuan aktivitas antioksidan
dengan metode DPPH

Berdasarkan grafik antioksidan dari ketiga
ekstrak daun paitan, terlihat bahwa aktivitas
terkuat yaitu pada ekstrak etil asetat, diikuti
ekstrak metanol dan n-heksan dilihat dari
persen inhibisi yang didapatkan dari ketiga
ekstrak.Nilai ICsp etil asetat sebesar 107,1739
mg/L, diikuti dengan ekstrak metanol dan n-
heksan berturut-turut sebesar 158,8095 mg/L
dan 223,8596 mg/L. Aktivitas antioksidan
digolongkan sangat kuat jika nilai ICsp kurang
dari 50 mg/L, digolongkan kuat bila nilai ICso
50-100 mg/L, digolongkan sedang bila nilai

10
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ICsp 101-250 mg/L, dan digolongkan lemah
bila nilai ICso 250-500 mg/L, dan dikatakan
tidak kuat antioksidan apabila nilai ICsp lebih
besar dari 500 mg/L.

Berdasarkan data tersebut dapat disimpulkan
bahwa kekuatan antioksidan dari ketiga
ekstrak tergolong sedang sebagai antioksidan,
tetapi ekstrak etil asetat daun paitan jauh lebih
baik.

3.3 Hasil Uji Kandungan Fenolik Total dengan

Metode Folin-Ciocalteu
Pada penentuan kandungan fenolik total
digunakan spektrofotometer UV-Vis
padapanjang gelombang 768 nm. Metode ini
menggunakan  pereaksi  Folin-Ciocalteu
sebagai  pengompleks, sehingga gugus
hidroksil pada senyawa fenolik bereaksi
dengan pereaksi Folin-Ciocateu membentuk
kompleks molibdenumtungsten berwarna biru
yang dapat dideteksi dengan
spektrofotometer. Semakin tinggi intensitas
warna biru pada larutan maka semakin tinggi
kandungan fenolik totalnya. Kurva regresi
standar asam galat dicantumkan pada Gambar
2.

0.25
02 2

015
g
2 01 y =0.0023x+0.0257

0.05 R2=0.9611

0 T T T T .
0 20 40 60 80 100

Konsentrasi (mg/L)

Gambar 2. Grafik standar asam galat

Berdasarkan grafik diatas, didapatkan
persamaan regresi yang berguna menghitung
nilai kandungan fenolik total dari ekstrak
metanol, etil asetat dan n-heksan berdasarkan
serapan ekstrak yang didapatkan. Kandungan
fenolik total dari hasil dari pengukuran
kandungan fenolik total dicantumkan pada
Gambar 3.
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Gambar 3. Grafik penentuan kandungan fenolik
total

Berdasarkan grafik diatas terlihat bahwa
kandungan fenolik total yang terbanyak
terdapat pada ekstrak etil asetat. Kelarutan
senyawa fenolik bergantung pada pelarut
yang digunakan dikarenakan komponen
polifenol memilikili spektrum yang luas dan
sifat kelarutan yang berbeda-beda. Tingginya
kandungan fenolik total pada pelarut etil
asetat diduga adanya golongan polifenol yang
memiliki berat molekul yang sama dengan
pelarut etil asetat seperti tanin dan flavonoid!.

3.4 Hubungan Aktivitas Antioksidan dengan
Kandungan Fenolik total
Berdasarkan wuji aktivitas antioksidan dan
kandungan fenolik total yang telah dilakukan,
didapatkan nilai fenolik total dan kekuatan
sebagai antioksidan berbanding lurus dengan
nilai ICsp yang kecil. Hubungan tersebut dapat
dilihat pada grafik berikut:

18
g 16 -} Etil Asetat =- +20.04
=
) 14 R2=0.9966
o 12
é 10 Metanol
o— 8
(=1
Q2 E 6 Heksana
E 4
ﬁ 2
'a‘ 0 T T T T 1
E 0 50 100 150 200 250
Nilai ICs (mg/L)

Gambar 4. Hubungan nilai ICsp metode DPPH
dengan fenolik total

Berdasarkan grafik diatas, terlihat bahwa
semakin besar kandungan fenolik total suatu
ekstrak maka nilai ICs yang didapatkan
semakin kecil. Hal ini disebabkan karena
semakin banyak gugus fenolik yang terdapat
dalam suatu ekstrak maka semakin banyak
radikal DPPH yang ditangkap, sehingga
konsentrasi ekstrak yang diperlukan untuk

11
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menghambat setengah radikal bebas semakin
sedikit yang akan menyebabkan nilai
inhibisinya semakin kecil. Pada grafik terlihat
bahwa ekstrak etil asetat memiliki nilai ICso
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yang paling kecil dan memiliki nilai fenolik
total yang paling besar.

3.5 Hasil Uji sitotoksik dengan metodeBSLT
Hasil pengamatan uji sitotoksik ekstrak daun
paitan dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil pengamatan uji sitotoksik ekstrak daun paitan

Ek Konsentrasi Total Larva yang Perse.n 1. .

strak (ug/mL) Mati (Ekor) Ker(x(l)/a;;lan Nilai Probit log C
Metanol 6,25 3 15 3.96 0.7958
12,5 5 25 4.33 1.0969
25 5 25 4.33 1.3979
50 6 30 4.48 1.6989
100 7 35 4.61 2.0000
Etil Asetat 6,25 4 20 4.16 0.7958
12,5 6 30 4.61 1.0969
25 7 35 4.61 1.3979
50 8 40 4.75 1.6989
100 10 50 5.00 2.0000
n-Heksan 6,25 2 10 3.72 0.7958
12,5 4 20 4.16 1.0969
25 5 25 4.33 1.3979
50 6 30 4.48 1.6989
100 7 35 4.61 2.0000

Kontrol 0 0 0 0 0

Keterangan : pengerjaan tiap konsentrasi dilakukan duplo dan larva yang dimasukkan ke dalam tiap

vial berjumlah 10 ekor.

Pengujian sitotoksik dilakukan terhadap
berbagai jenis ekstrak yang memiliki
kepolaran yang berbeda yaitu metanol, etil
asetat dan n-heksan. Persentase kematian
larva udang pada berbagai variasi konsentrasi
dikonversi menjadi nilai probit dengan
menggunakan tabel nilai probit sesuai
persentase kematian (Lampiran 12). Pada
percobaan didapatkan jumlah udang mati
sebanding dengan tingginya konsentrasi. Pada
sampel ini, ekstrak etil asetat memiliki
aktivitas sitotoksik yang kuat dilihat dari
persen kematiannya mencapai 50% yang jika
hanya dibandingkan dengan n-heksan dan
metanol sebesar 35% pada konsentrasi 100
mg/L. Kurva sitotoksik dapat dilihat pada
Gambar 5.

6
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- y =0.4817x + 3.6687
:_é‘ 4 R2=0.8869
g 3 === Etil Asetat
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N-Heksan
1 y =0.6976x + 3.2848
0 . . ,R2=10.9238
0 1 2 3
Log Konsentrasi L/mg

Gambar 5. Grafik uji sitotoksik

Berdasarkan grafik wuji sitotoksik diatas,
terlihat bahwa tingkat kematian bertambah
seiring bertambahnya konsentrasi. Ekstrak etil
asetat memiliki nilai hambat yang tinggi
dibandingkan dua ekstrak lainnya. Setelah
didapatkan persamaan regresi masing-masing
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ekstrak, dapat dihitung nilai LCsp. Nilai LCso
menunjukkan bahwa ekstrak etil asetat
memiliki aktivitas sitotoksik yang
tinggidengan mnilai LCsp 104,6646 mg/L
(R?=0,8883), ekstrak metanol dengan nilai LCso
587,7599 mg/L (R?=0,8869), dan ekstrak
heksana dengan nilai LCsp 289,6676 mg/L
(R?=0,9238).

IV. Kesimpulan

Berdasarkanpenelitian yang telah dilakukan

terhadap daun paitan, hal-hal yang dapat

disimpulkan yaitu:

1. Uji aktivitas antioksidan menggunakan
metode DPPH menunjukkan bahwa
ekstrak etil asetat memiliki aktivitas yang
lemah dengan nilai ICsp 107,1739 mg/L
dan untuk estrak metanol serta n-heksan
memiliki nilai ICs sebesar 158,8095 mg/L
223,8596 mg/ L.

2. Kandungan fenolik total tertinggi
terdapat pada ekstrak etil asetat sebesar
15,2436 mg/ L.

3. Besarnya kandungan fenolik dalam suatu
sampel  berbanding lurus dengan
tingginya aktivitas antioksidan,
ditunjukkan dengan persen inhibisi yang
kecil.

4. Aktivitas  sitotoksik  yang  terkuat
ditunjukkan oleh ekstrak etil asetat
dengan nilai LCsp yaitu 104,6646 mg/L (R?
=(,888).
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STUDI ADSORPSI MOLEKUL CO PADA UJUNG TERBUKA SINGLE
WALLED CARBON NANOTUBE (SWCNT) 8,0 MENGGUNAKAN METODA
SEMIEMPIRIS AM1

Rahmayani*, Imelda, Emdeniz

Laboratorium Kimia Komputasi Jurusan Kimia FMIPA, Universitas Andalas

*E-mail: rahamminho@gmail.com.
Jurusan Kimia FMIPA Unand, Kampus Limau Manis, 25163

Abstract: The research about adsorption of CO on the of open ended SWCNT (8.0) using the
Semiempiris AM1 method of package Hyperchem 8 has been done. CO molecules were adsorbed
physically and chemically on SWCNT open ended, and partially CO molecules are (desorption).
The dropped of CO molecules can reduce the AE SWCNT (8.0). Band gap (AE) value of CO
molecules were dropped on top are 2,408384-3,305947eV. AE smallest value is obtained in the
imposition of CO 2 molecules on atom C with a value of AE is 2.408384eV. The dropped of 2 CO
molecules in these positions potentially increase the electrical conductivity of SWCNT. The
dropped of a CO molecule causes increase in BE and Eads per molecule as the number of
molecules of CO in the drop, indicating that the potential to be used as an absorbent SWCNT CO

gas.

Key words: Single Walled Carbon Nanotube (SWCNT), CO molecules, AM1

I. Pendahuluan

Nanotube adalah material berbentuk
silinder dengan ketebalan kulit silinder
kurang dari 100 nm. Salah satu yang
terkenal adalah single walled carbon nanotube
(SWCNT) dengan kulit silinder berupa satu
atau beberapa lapis atom carbon. Para
ilmuwan tertarik kepada carbon nanotube
dikarenakan sifat-sifat elektronik, mekanik,
termal dan sifat adsorpsinya yang luar
biasal. Sejak ditemukannya SWCNT, telah
banyak penelitian dilakukan terutama
mengenali sifat adsorpsi, sifat elektronik,
mekanik dan termalnya yang luar biasa.
Kiralitas SWCNT ditunjukkan dengan indek
Cn, yang ditunjukkan dengan (n,m).
SWCNT dengan indeks kiral (n, 0) disebut
dengan zigzag, dan nanotube dengan indek
kiral (n,n) disebut armchairl. Carbon nanotube
berdinding  tunggal  dapat  bersifat
konduktor atau semikonduktor tergantung
pada arah penggulungan dan jari-jarinya?.
SWCNT adalah material nanostruktur
dengan sifat fisika yang unik. Salah satu
sifat tersebut adalah sifat elektronik, yang
mana SWCNT dapat bersifat logam atau
semikonduktor bergantung pada diameter
dan kiralitasnya3. Material ini sangat
diminati untuk diteliti secara teoritis
maupun eksperimen karena SWCNT

merupakan material elektronik yang sangat
menjanjikan untuk aplikasi non elektronik®.

Penelitian dengan menggunakan carbon
nanotube telah banyak dilakukan oleh
peneliti-peneliti sebelumnya seperti
Joselevich yang telah meneliti mengenai
stuktur elektronik dan reaktifitas kimia
pada carbon nanotube*. SWCNT juga dapat
dilakukan adsorpsi dengan molekul gas
atau polutan, Zhao telah meneliti mengenai
adsorpsi molekul gas SO» pada carbon
nanotube sebelumnya dengan
menggunakan metoda DFT  (Density
Functional Theory)>.

Gas alam telah banyak digunakan sebagai
bahan bakar maupun bahan baku industri,
oleh karena itu distribusi gas alam
merupakan bagian yang penting dalam
menunjang kegiatan industri saat ini.
Dengan permukaan spesifik yang besar dan
dimensi  rendah, SWCNT  memiliki
keunggulan yang unik dalam aspek
mendeteksi polutan lingkungan dan telah
banyak digunakan di sensor gas kimia,
seperti NHz dan NO»®.

Nanotube dengan ukuran kecil, stabilitas
fisik dan sensitivitas sifat listrik mereka
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untuk adsorpsi seperti N> dan O untuk
digunakan dalam sensor gas’. Penelitian gas
alam menghasilkan pollutan seperti H»S,
CO, CO; SO, Salah satu cara untuk
menghilangkan polusi tersebut adalah
melakukan adsorpsi gas dengan molekul
SWCNT, dan bagaimana adsorpsi gas bisa
diketahui secara komputasi. Adsorpsi
adalah peristiwa terjadinya kontak antara
padatan dengan suatu campuran fluida,
sehingga sebagian zat terlarut dalam fluida
tersebut teradsorpsi yang menyebabkan
terjadinya perubahan komposisi fluida.
Material yang digunakan sebagai adsorben
umumnya material yang berpori terutama
pada letak tertentu dalam partikel®.

II. Metodologi Penelitian

2.1 Peralatan dan Struktur Yang Diamati
Sebuah laptop COMPAQ Presario CQ40
Notebook PC, Intel® Core ™i3 inside Duo
CPU T6400 @ 2.00 GHz (2 CPUS) 986 MB
RAM. Compact Disc paket Program
HyperChem pro 8.0 (Metoda AM 1). Program
Avogadro. Struktur yang diamati Single-
Walled Carbon Nanotube (SWCNT). Molekul
CO, Single-Walled Carbon Nanotube (SWCNT)
dengan adsorpsi molekul CO. Struktur yang
akan dipelajari dapat dilihat pada Gambar
1.

Gambar 1. Struktur SWCNT Murni

2.2 Prosedur Penelitian
2.2.1Mengoptimasi ~ Single Walled  Carbon
Nanotube (SWCNT).

Molekul SWCNT digambarkan
menggunakan aplikasi Avogadro, setelah
molekul SWCNT terbentuk buka program
hyperchem lalu panggil data SWCNT dari
program Avogadro , lakukan optimasi
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dengan  metode  semiempiris = AMI.
Selanjutnya dipilih algoritma polak ribiere
(conjugate gradient), RMS gradient diatur
menjadi 0,001 dan maximum  cycles
disesuaikan dengan kebutuhan. Setelah itu,
molekul SWCNT dioptimasi dan ditunggu
sampai muncul tulisan YES di kiri bawah
jendela  hyperchem. Langkah terakhir,
molekul SWCNT di single point-kan dengan
semiempiris AM1 dan didapatkan luaran
berupa nilai energi HOMO dan LUMO,
panjang ikatan, energi ikatan dan 15nergy
total molekul SWCNT. Nilai band gap dapat
dihitung dengan rumus:
Egap = ELumo - Enomo

Sedangkan energy adsorpsi didapatkan
dengan rumus:

Eadgs = BEswent + co - BEswent - BEco

III. Hasil dan Pembahasan

3.1 Optimasi SWCNT

Penelitian ini mengamati interaksi pada
permukaan dinding SWCNT dengan
menggunakan metoda kimia kuantum
semiempiris Austin Model 1 dari program
HyperChem. Hasil optimasi dari SWCNT
(8.0) mempunyai :

Total Energqy =-190488.9806569 (kcal/mol)
Total Enerqy =-303.563475931 (a.u.)
Binding Energy =-10073.7377449 (kcal/mol)
Enomo =-7,285264 ¢V

Erumo =-3,970793 eV

AE =3,34471 eV

Dalam penelitian ini juga dapat
diasumsikan jenis ikatan C - CO yang
terbentuk, jenis ikatan ini didasarkan pada
panjang ikatan yang diperoleh sebagai
berikut :

Ikatan kimia  :<1,53

Ikatan fisika :1,53-2,5

Desorpsi :>25

3.2 Penjatuhan Molekul CO Pada SWCNT
secara on top

3.2.1 Penjatuhan 1 Molekul CO pada SWCNT

Penjatuhan satu molekul CO pada ujung

terbuka SWCNT (8.0) pada umumnya

molekul CO masih terikat pada ujung

terbuka SWCNT. Molekul CO terikat

15



Jurnal Kimia Unand (ISSN No. 2303-3401), Volume 6 Nomor 2, Mei 2017

dengan atom C dari SWCNT ujung terbuka
dengan nilai rc.co=1,3234 A. (Gambar 2)

?

Gambar 2. Penjatuhan 1 molekul CO pada
ujung terbuka SWCNT (8.0)

Nilai AE rata - rata yang di dapatkan untuk
penjatuhan 1 molekul CO pada SWCNT
ujung terbuka yaitu 3,196739 eV untuk
SWCNT ujung terbuka (8.0) on top, 3,314471
eV. Nilai rata-rata energi ikatan (BE)
molekul yaitu -10388,050588 kcal/mol
untuk SWCNT ujung terbuka (8.0) on top.
Berdasarkan perhitungan energi adsorpsi,
didapatkan E.4s rata-rata SWCNT ujung
terbuka (8.0) = -367,430042 kJ/mol
(Lampiran 3) dan tanda  negatif
menunjukkan bahwa adsorpsi merupakan
proses eksotermis.

3.2.2 Penjatuhan 2 Molekul CO pada SWCNT
Penjatuhan dua molekul CO Pada ujung
terbuka SWCNT (8.0) on top, menunjukkan
bahwa molekul C - CO ada yang terikat
secara kimia dan ada yang sudah tidak
terikat/lepas. Ikatan C - CO yang tidak
terikat rcscor = 3,2811 A, sedangkan untuk
yang terikat secara kimia rcs.cor = 1,3233 A,
ini menunjukkan bahwa molekul CO
teradsorpsi secara kimia pada permukaan
SWCNT pada posisi penjatuhan 1,3.
(Gambar 3).

LI

Gambar 3. Penjatuhan 2 molekul CO pada
ujung terbuka SWCNT (8.0)
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Nilai AE pada penjatuhan molekul CO
menunjukkan bahwa terjadi penurunan AE
rata-rata molekul SWCNT (8.0). Nilai rata-
rata energi ikatan (BE) molekul yaitu -
10.685,34509038 Kcal/mol untuk ujung
terbuka SWCNT (8.0). Dari perhitungan
energi adsorpsi, didapatkan E.4s rata-rata
ujung terbuka SWCNT (8.0) on top = -
1,581,17374121 KJ /mol

3.2.3 Penjatuhan 3 Molekul CO pada SWCNT
Pada ujung terbuka SWCNT (8.0), dimana
penjatuhan 3 molekul CO setelah optimasi
ada ikatan C - CO yang terikat secara kimia,
fisika.Brdasarkan (gambar 4,4) C - CO yang
terikat secara kimia rcs.co = 1,3756 A,I'C6_CO
=1,3263 A sedangkan untuk rcs.co = 1,5295
A. Hasil ini menunjukkan ada dua ikatan C
- CO yang berikatan secara kimia dan satu
ikatan C - CO yang terikat secara fisika
(Gambar 4).

Gambar 4. Penjatuhan 3 molekul CO pada
ujung terbuka SWCNT (8.0)

Nilai AE pada penjatuhan molekul CO
dengan posisi 1’,3,5 pada ujung terbuka
SWCNT (8.0) nilai AE rata-rata pada ujung
terbuka SWCNT (8.0) = 3,016307 eV, nilai BE
rata-rata molekul ujung terbuka SWCNT
mengalami  kenaikan dari penjatuhan
dengan molekul sebelumnya. Semakin besar
nilai BE rata-rata maka molekul CO makin
terikat kuat pada ujung terbuka SWCNT.
Nilai rata-rata nilai energi ikatan (BE)
molekul yaitu -10943,861004 Kcal/mol
untuk ujung terbuka SWCNT (8.0)
(Lampiran 3). Berdasarkan perhitungan
energi adsorpsi, didapatkan E.qs rata-rata
ujung terbuka SWCNT (8.0) = -2662,740579

KJ/mol.
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3.2.4 Penjatuhan 4 Molekul CO pada SWCNT

Adsorpsi pada ujung terbuka SWCNT (8.0)
didapatkan hasil bahwa molekul CO terikat
secara kimia dan tidak
terikat/lepas.panjang ikatan tidak terikat
rce.co = 3,3788 A, dan pada reso = 1,3286 A,
rczco = 1,4976 A, res.co = 1,4809 A yang
terikat secara kimia (Gambar 5).

Gambar 5. Penjatuhan 4 molekul CO pada
ujung terbuka SWCNT (8.0)

Nilai AE pada penjatuhan molekul CO
dengan posisi 1',3',5,7 AE sebesar 2,91152
eV. Nilai rata-rata nilai energi ikatan (BE)
molekul yaitu -11247,581388674 Kcal/mol
untuk ujung terbuka SWCNT (8.0). Dari
perhitungan energi adsorpsi, didapatkan
E.gs rata-rata ujung terbuka SWCNT (8.0) = -
3938,366194032 KJ/mol.

3.2.5 Penjatuhan 5 Molekul CO pada SWCNT
Pada wujung terbuka SWCNT (8.0)
didapatkan hasil bahwa molekul CO dapat
terikat secara fisika dan tidak terikat/lepas.
Molekul yang terikat secara fisikapanjang
ikatan rata-rata rcs.co = 2,4458 A. Sedangkan
yang tidak terikat/lepas rata-rata rc.co =
3,6675 A, rce.co= 4,66499A, res.co= 4,7406 A,
res.co= 3,6568 A. (Gambar 6).

Gambar 6. Penjatuhan 5 molekul CO pada
ujung terbuka SWCNT (8.0)
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3.2.6 Penjatuhan 6 molekul CO pada ujung
terbuka SWCNT (8,0)
Penjatuhan 6 molekul CO secara umum
menunjukkan hal yang sama dengan
penjatuhan sebelumnya, dimana setelah
optimasi ada ikatan C - CO yang terikat
secara fisika, kimia dan lepas. Panjang
ikatan C - CO yang terikat secara fisika rata-
rata rce.co = 2,2464 A,yang terikat secara
kimia rcs.co = 1,4705 A, ro.co = 1,4646 A,
rcaco = 1,4784 A dan yang tidak terikat rcs-
co =3,6642 A, rcs.co = 3,6896 A. (Gambar 7).

Gambar 7. Penjatuhan 6 molekul CO pada
ujung terbuka SWCNT (8.0)

3.3 Nilai celah energi (AE) penjatuhan molekul
CO pada SWCNT (8.0).

4.0
s 35
L
=~ 3.0
£
225
g
g 20
)
915
1.0 + 1
0 1 2 3 4 5 6 7
Jumlah molekul CO

Gambar 8. Grafik AE rata-rata

T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7
Jumlah moelekul CO

Gambar 9. Grafik AE terkecil

Berdasarkan grafik pada (gambar 8 dan 9)
terlihat bahwa dengan adanya penambahan
molekul CO dapat menurunkan AE dari
SWCNT. Nilai AE rata-rata terkecil
didapatkan pada penjatuhan 6 molekul CO
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sedangkan, penjatuhan 2 molekul CO pada
posisi 1,3 menghasilkan nilai AE terkecil
adalah 2,408384 eV. Penjatuhan 2 molekul
CO adalah yang paling potensial untuk
meningkatkan hantaran listrik SWCNT.
Penjatuhan 2 molekul CO pada atom C
dengan posisi 1,3 (Lampiran 1. 25)
menghasilkan AE terkecil karena dari hasil
optimasi diketahui molekul CO terikat
secara kimia pada ujung SWCNT.

3.4 Nilai Binding Energy (BE) penjatuhan
molekul VO pada dinding SWCNT (8.0).

-10,200
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-10,800

11,000

-11,200

BE rata-rata (kcal/mol)

-11,400
11,600

-11,800
Jumlah molekul CO

Gambar 10. Grafik BE rata-rata

Gambar 10 Grafik BE rata-rata dan Grafik
BE rata-rata tiap molekul bernilai (-) itu
menunjukkan  ikatan  terjadi  secara
eksoterm.

Grafik gambar 10 menunjukkan bahwa nilai
BE rata-rata molekul CO. Dari hasil
optimasi menunjukkan bahwa BE rata-rata
mengalami peningkatan Ini menunjukkan
semakin besar nilai BE rata-rata maka
molekul CO semakin kuat ikatannya pada
SWCNT ujung terbuka.
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Gambar 11. Eads (KJ/mol)

Gambar 11 terlihat nilai Eads rata-rata. Hasil
perhitungan nilai Eads rata-rata mengalami
peningkatan.  Semakin  bertambahnya
jumlah molekul CO yang dijatuhkan maka
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Eads semakin meningkat, sehingga Eads
berbanding lurus dengan energi ikatan.

3.5 Nilai energi adsorpsi (Eas) penjatuhan
molekul CO pada SWCNT (8.0).

jumlah atom

Eads/n rata-ata (KI/mol)
g

Gambar 12. Eads/n rata-rata (KJ/mol)

Gambar 12 terlihat nilai Eads/n rata-rata
(KJ/mol). Hasil perhitungan nilai Eads/n
rata-rata mengalami peningkatan. Nilai
Eads/n rata-rata menunjukkan besarnya
energi ikatan antara SWCNT dengan 1
molekul CO. Berdasarkan nilai tersebut
diketahui bahwa ujung terbuka SWCNT
mampu menyerap molekul CO sampai 6
molekul. Dan ini menunjukkan bahwa
SWCNT mempunyai daya adsorpsi yang
baik terhadap molekul CO.

IV. Kesimpulan

Berdasarkan  hasil = penelitian  dapat
disimpulkan bahwa molekul CO yang di
jatuhkan pada ujung terbuka SWCNT ujung
terbuka (8.0) mengalami interaksi secara
kimia, fisika dan tidak terikat (desorpsi).
Nilai AE rata-rata terkecil didapatkan pada
penjatuhan 6 molekul CO dengan nilai
3,0747289, sedangkan nilai AE terkecil
didapatkan pada penjatuhan 2 molekul CO
dengan nilai AE= 2,408384. Penjatuhan
molekul CO pada SWCNT ujung terbuka
(8.0) nilai AE berkisar antara 2,408384-
3,196607eV. Semakin banyak jumlah
molekul CO yang dijatuhkan maka semakin
turun nilai AE dari SWCNT. Daya ikat
SWCNT permolekul CO meningkat dengan
semakin banyaknya molekul CO vyang
dijatuhkan, dimana BE/n rata-rata sebesar -
1948,9264721-10388,050588 Kcal/mol dan
AE Eads/n sebesar -367,430042-984,59154851
Kcal/mol, hal ini menunjukkan bahwa
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SWCNT potensial digunakan sebagai
penyerap gas CO.
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PENGGUNAAN TiOy/ZEOLIT CLINOPTILOLIT-Ca DALAM DEGRADASI
RHODAMIN B SERTA APLIKASI TERHADAP LIMBAHNYA SECARA
FOTOLISIS
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Abstract: Zeolite Clinoptilolite-Ca was succesfully supported TiO: in synthesis TiO»/zeolite as
photocatalyst in degradation of Rhodamin B 2 mg/L and a waste aplication of Rhodamin B under
UV light irradiation 254 nm. In this study the degradation of Rhodamine B is done by the method
of photolysis catalyst TiO>/zeolite. Rhodamine B solution as measured with a spectrophotometer
degraded UV / Vis at A 200-800 nm. From the results, 97.61% percent degradation with the
addition of TiO»/zeolite of 0.2 g long photolysis of 60 minutes while degradation using TiO>
0.007 g with long time photolysis of 60 minutes per cent degradation of 60.53%. Degradation
using 0.2 g zeolite with long time photolysis of 60 minutes 58.13% obtained percent degradation
while the degradation without the addition of catalysts with long time photolysis of 60 minutes
per cent degradation of 27.75%. From the results percent degradation showed that the addition of
the catalyst degradation with TiO2 / zeolite can increase the percent degradation of Rhodamine
B.

Keywords: Rhodamin B, fotokatalis/fotokatalitik, degradasi, TiO»/zeolit

I. Pendahuluan

Aktivitas perindustrian yang semakin pesat
menghasilkan berbagai jenis limbah logam
berat dan senyawa organik yang dapat
menjadi  permasalahan  serius  bagi
kesehatan dan lingkungan. Salah satu
limbah cair yang dihasilkan oleh industri
tekstil adalah limbah zat warna. Umumnya

Metode fotodegradasi merupakan metode
yang efektif karena diketahui dapat
menguraikan senyawa zat warna menjadi
senyawa yang tidak berbahaya seperti H.O
dan CO, [41.

Oleh karena itu, diperlukan suatu teknologi
pengolahan  limbah  yang  mampu

limbah zat warna yang dihasilkan dari
industri  tekstii merupakan senyawa
organik non-biodegradable yang dapat
menyebabkan pencemaran lingkungan
terutama lingkungan perairan [11.

Limbah merupakan produk samping dari
proses industri. Limbah cair yang
dikeluarkan oleh industri tekstil
mengandung berbagai zat pewarna yang
berbahaya bagi lingkungan, misalnya
golongan azo di mana zat warna tersebut
memiliki sifat non-biodegradable [21.

Metode degradasi zat warna banyak
dikembangkan, namun perlu
pengembangan lebih lanjut agar
mendapatkan hasil yang efektif dan efisien,
salah satunya melalui fotodegradasi Bl

mempercepat penguraian limbah zat warna.
Salah satu metode alternatif yang mudah
diterapkan adalah metode fotodegradasi
menggunakan fotokatalis TiO.. Metode ini
mampu menguraikan limbah zat warna
menjadi komponen-komponen sederhana
melalui proses fotolisis Pl.

Degradasi adalah suatu reaksi perubahan
kimia atau peruraian suatu senyawa atau
molekul menjadi senyawa atau molekul
yang lebih sederhana secara bertahap.
Untuk meningkatkan hasil degradasi, dapat
ditambahkan katalis diantaranya katalis
yang terbaik TiO»/ Zeolit [°l.

Pada degradasi ini dapat dilakukan dengan

metoda fotolisis. Reaksi Fotolisis adalah
reaksi yang berlangsung karena pengaruh
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cahaya dan katalisis secara bersama-sama.
Metoda fotolisis telah berhasil dengan baik
mendegradasi beberapa senyawa sampai +
90% [71.

Pada penelitian ini akan dipaparkan
pengaruh lama penyinaran serta aktivitas
penggunaan TiO,/zeolit jenis clinoptilolit-
Ca terhadap degradasi zat warna Rhodamin
B.

II. Metodologi Penelitian

2.1. Bahan kimia, peralatan dan instrumentasi
Bahan yang digunakan adalah zat warna
Rhodamin B yang merupakan zat pewarna
tekstil, TiO, Anatase, akuades, akuabides
(pirogen), HCl 0,2 M, NaCl 0,01 M dan
AgNO; 0,05 M.

Alat-alat  yang  digunakan  adalah
Spektrofotometer UV-Vis (Thermo Scientific),
lampu UV 10 watt dengan A = 254 nm
(Germichal CEG 13 Base 8FCI11004), sentrifus
dengan kecepatan 6000 rpm, magnetic
stirrer (Thermo Scientific), oven, Furnance, X-
ray Diffraction (XRD), Fourier Transform
Infra Red (FTIR), dan peralatan gelas
seperti, beaker glass, test tube, gelas ukur,
pipet tetes, corong, batang pengaduk, labu
ukur dan lumpang.

2.2. Prosedur penelitian

2.2.1 Penentuan Panjang Gelombang Serapan
Optimum Rhodamin B

Dibuat konsentrasi larutan Rhodamin B 1, 2,
3, 4, 5 mg/L sebanyak 0,1 mL; 0,2 mL; 0,3
mL; 0,4 mL dam 0,5 mL setelah diencerkan
dimasukkan kedalam 5 botol vial. Lalu
diukur masing-masing larutan dengan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

2.2.2 Penentuan pengaruh waktu degradasi
tanpa penambahan katalis

Larutan Rhodamin B 2 mg/L sebanyak 0,2
mL setelah diencerkan dilabu 100mL
dimasukkan kedalam 5 cawan petri,
masing-masing petridis disinari dengan
sinar UV 254 nm dengan variasi waktu 5, 15,
30, 45, 60 dan 75 menit. Hasil degradasi
diukur serapan dengan spektrofotometer
UV-Vis dan dihitung % degradasi.
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2.2.3 Penentuan Pengaruh Penambahan jumlah
Katalis  TiOy/Zeolit  terhadap  Degradasi
Rhodamin B 2 mg/L

Larutan Rhodamin B 2 mg/L dimasukkan
kedalam 5 cawan petri, ditambahkan
masing-masing dengan katalis 0,04; 0,08;
0,12; 0,16; 0,2; dan 0,24 g, disinari dibawah
sinar UV 254 nm selama 1 jam, disentrifus
selama 15 menit. Filtrat diukur nilai serapan
dengan spektrofotometer UV-Vis, dihitung
% degradasi.

2.2.4 Penentuan kontrol Rhodamin B + katalis
TiOy/zeolit tanpa penyinaran

Larutan Rhodamin B 2 mg/L dimasukkan
kedalam 5 cawan petri, ditambahkan
masing-masing dengan Kkatalis 0,2 g ,
didiamkan pada ruangan tertutup (gelap)
dengan variasi waktu 5, 15, 30, 45 dan 60
menit.

2.2.5 Penentuan Pengaruh Waktu terhadap
Degradasi Rhodamin B Dengan penambahan
Katalis TiOy/zeolit

Larutan Rhodamin B 2 mg/L dimasukkan
kedalam 5 cawan petri, ditambahkan
masing-masing dengan katalis sebanyak 0,2
g, disinari dibawah sinar UV 254 nm dengan
variasi waktu 5, 15, 30, 45, 60 dan 75 menit,
setelah itu dipindahkan kedalam tabung
reaksi untuk disentrifus selama 15 menit
dengan kecepatan 6000 rpm. Filtrat diukur
dengan spektrofotometer UV-Vis. Dihitung
% degradasi.

2.2.6 Penentuan pengaruh waktu dengan
penambahan TiO, terhadap persentase degradasi
Rhodamin B 2 mg/L

Larutan Rhodamin B 2 mg/L dimasukkan
kedalam 5 cawan petri, ditambahkan
masing-masing dengan TiO; 0,007 g yang
didapat dari hasil kali (1/26 dari 0,2
TiO,/zeolit) kedalam larutan rhodamin B
dan disinari dibawah sinar UV 254 nm
dengan variasi waktu 5, 15, 30, 45, 60, dan 75
menit.

2.2.7 Penentuan pengaruh waktu dengan
penambahan zeolit terhadap persentase degradasi
Rhodamin B 2 mg/L

Larutan Rhodamin B 2 mg/L dimasukkan
kedalam 5 cawan petri, ditambahkan
masing-masing dengan zeolit 0,193 g yang
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didapat dari hasil kali (25/26 dari 0,2 g
TiO/zeolit) kedalam larutan rhodamin B
dan disinari dibawah sinar UV 254 nm
dengan variasi waktu 5, 15, 30, 45, 60, dan 75
menit.

2.2.8 Aplikasi  TiOs/zeolit pada limbah
Rhodamin B

200 mL larutan Rhodamin B 3 mg/L
dipanaskan hingga 100°C. Lalu dicelupkan
kain katun putih yang telah dicuci dengan
ukuran 20x20 cm. Kemudian didiamkan
terendam selama 1 jam. Setelah 1 jam kain
dikeluarkan dari larutan dan dibilas dengan
bersih. Sisa air rendaman diambil 20 mL.
Lalu didegradasi dengan 0,2 g TiO»/zeolit
dibawah sinar lampu UV panjang
gelombang 254 nm selama 1 jam. Hasil
degradasi dianalisa menggunakan
spekterfotometer UV-Vis.

III. Hasil dan Pembahasan

Pengukuran serapan dari larutan Rhodamin
B dilakukan pada range panjang gelombang
200-800 nm. Serapan Rhodamin B pada
Gambar 1
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Gambar 1 Serapan Rhodamin B pada variasi
konsentrasi (a) 1 mg/L, (b) 2 mg/L, (c) 3
mg/L, (d) 4 mg/L dan (e) 5 mg/L

Hasil pengukuran serapan Rhodamin B
dengan menggunakan spektrofotometer
UV-Vis menunjukkan bahwa puncak
serapan maksimum berada pada panjang
gelombang 554 nm.

3.1. Penentuan pengaruh wawktu terhadap
persentase degradassi Rhodamin B tanpa katalis
Fotolisis Rhodamin B 2 mg/L dilakukan
dalam variasi waktu yaitu 5, 15, 30, 45, 60
dan 75 menit.
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Gambar 2. Pengaruh waktu terhadap
persentase degradasi Rhodamin B tanpa
katalis

Dari Gambar 2 dapat dilihat bahwa
persentase degradasi Rhodamin B meningkat
sebanding dengan bertambahnya waktu.
Seperti pada proses fotolisis, dimana
semakin lama waktu yang dibutuhkan
maka semakin banyak jumlah radikal OH
yang terbentuk untuk mendegradasi
Rhodamin  B. Waktu optimum yang
ditunjukkan pada gambar di atas berada
pada 75 menit dengan persentase sebesar
28,71 % [81.

3.2 Penentuan Pengaruh Penambahan jumlah
Katalis  TiOy/Zeolit  terhadap  Degradasi
Rhodamin B 2 mg/L

Penentuan  pengaruh  waktu  katalis
TiO2/zeolit terhadap persentase degradassi
Rhodamin B yaitu  dengan  cara
menambahkan kataliis dengan variasi massa
0,04; 0,08; 0,12; 0,16; 0,2 dan 0,24 g kedalam
larutan Rhodamin B 2 mg/L.

Gambar 3. Pengaruh persentase degradassi
Rhodamin B terhadap penambahan katalis
TiOz/ Zeolit

Dari Gambar 3, dapat diamati bahwa
persentase degradasi yang tertinggi terjadi
pada penambahan TiO2/zeolit sebanyak 0,2
g, yaitu 94,97 %. Namun pada penambahan
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selanjutnya (0,24 g), persentase yang
didapatkan menurun. Hal ini disebabkan
karena larutan yang di uji telah mengalami
kejenuhan akibat penambahan TiO2/zeolit
dan berdampak pada kenaikan pembacaan
serapan Rhodamin B yang lebih tinggi
daripada serapan sebenarnya .

3.3 Penentuan Pengaruh Waktu terhadap %
degradasi  Rhodamin B 2 mg/L dengan
Penambahan Katalis TiO2/Zeolit dengan Sinar
UV dan Tanpa Sinar UV

Sinar
uv

Tanpa
sinar

Gambar 4. Pengaruh Waktu terhadap %
degradasi Rhodamin B 2 mg/L dengan
Penambahan Katalis TiO2/Zeolit dengan
Sinar UV dan Tanpa Sinar UV

Dari Gambar 4 dapat dilihat bahwa
persentase degradasi Rhodamin B 2 mg/L
selama 60 menit secara fotolisis lebih besar
menggunakan sinar dibandingkan tanpa
menggunakan sinar UV, dengan persentasse
degradasi menggunakan sinar UV dan
tanpa sinar UV masing-masing adalah 92,82
% dan 72,48 %. Hal ini disebabkan karena
energi yang digunakan untuk mendegradasi
menggunakan sinar UV jauh lebih besar
dibandingkan tanpa menggunakan cahaya
[SAYALN
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3.4 Penentuan pengaruh waktu terhadap
persentase degradasi Rhodamin B 2 mg/L
dengan penambahan TiO;

T 1]

45

Waktu (menit)

Gambar 5. pengaruh waktu terhadap
persentase degradasi Rhodamin B 2 mg/L
dengan penambahan TiO»

Dari Gambar 5, dapat diamati bahwa
persentase degradasi Rhodamin B
meningkata dengan bertambahnya waktu
fotolisis dengan penambahan TiO2, karena
semakin lama waktu semakin banyaj jumlah
radikal OH yang berperan dalam
mendegradassi senyawa Rhodamin B. Hal ini
disebabkan radikal hidroksil (‘OH) yang
dihasilkan dalam larutan berair akan
menyerang senyawa organik  untuk
mengawali proses mineralisasi. Proses
tersebut berupa :

HO+h*-> «OH+H

Radikal hidroksil inilah yang berperan

dalam menguraikan zat warna Rhodamin B
[10],

3.5 Penentuan pengaruh waktu dengan
penambhan zeolit terhadap persentase degradasi
Rhodamin B 2 mg/L

45

Waktu (menit)

Gambar 6. pengaruh waktu dengan

penambhan zeolit terhadap persentase
degradasi Rhodamin B 2 mg/L
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Dari Gambar 6 memperlihatkan bahwa
semakin  bertambahnya waktu yang
diberikan maka akan semakin meningkat
persen degradasi dari Rhodamin B 2 mg/L,
dapat ditunjukkkan dengan didapatkannya
persentase degradasi sebesar 63,15 % pada
waktu 75 menit.

3.6 Perbandingan  persentase  degradasi
Rhodamin B tanpa katalis dan dengan
penambahan katalis

/‘/)’_4—4 O tanpa

katalis

———— @ zeolit
- / ‘ TiO2
—

|
TiO2/ zeolit

15 30 45 60

Waktu (menit)
Gambar 7. Perbandingan persentase
degradasi Rhodamin B tanpa Kkatalis dan
dengan penambahan katalis

Dari Gambar 7 dapat disimpulkan bahwa
semakin meningkatnya waktu maka
semakin banyak pula radikal OH yang
terbentuk untuk mendegradasi senyawa
rhodamin B. Dari hasil yang diperoleh
persentase degradasi pada waktu 60 menit
tanpa katalis, TiO;, zeolit, dan Kkatalis
TiO»/ zeolit secara berturut-turut yaitu 28,71
%, 63,15 %, 61,00 %, dan 97,61 %. Dari hasil
tersebut dapat disimpulkan bahwa zeolit
telah  berhasil digunakan sebagai
pendukung TiO, dalam mendegradasi
Rhodamin B 2 mg/L.
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3.7 Penentuan % degradasi terhadap limbah
Rhodamin B dengan penambahan TiOy/zeolite
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Gambar 8. Spektrum serapan aplikasi
terhadap limbah Rhodamin B (a) Rhodamin B
3 mg/L (b) limbah Rhodamin B (c) limbah
setelah didegradasi

Dari Gambar 8 dapat disimpukan bahwa
sebanyak 0,2 g TiOy/zeolit dapat
mendegradasi Rhodamin B 2 mg/L dan
aplikasi terhadap limbah Rhodamin B 20
mL dibawah sinar UV 254 nm dengan lama
waktu fotolisis 60 menit hingga mencapai
persentase degradasi 45,66 %.

3.8 Karakterisasi

3.8.1 FTIR (Fourier Transform Infra Red)
Metode uji Fourier Transform Infra Red
(FTIR) adalah wuji yang dilakukan untuk
mengidentifikasi suatu materi berdasarkan
cahaya yang diserap dengan menggunakan
bantuan sinar inframerah yang dilengkapi
dengan teknik transformasi Fourier untuk
mendeteksi dan  menganalisis  hasil
spektrumnya. Pada proses ini dilakukan
penganalisisan menggunakan FTIR vyaitu
zeolit murni, zeolit teraktivasi, TiO,;, dan
TiOz/zeolit  dengan range  panjang
gelombang 500-4000 cm™.
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Gambar 9. Kurva spektrum FTIR zeolit,
zeolit teraktivasi, TiO,, dan TiO,/ zeolit.

Dari Gambar 9 dapat dianalisis bahwa
puncak serapan yang spesifik muncul pada
angka gelombang 7675,71-1008,24 cm yang
merupakan serapan regangan asimetris dan
asimetris  eksternal selanjutnya pada
Gambar 4.9.1a juga terdapat puncak pada
angka gelombang 3630,02 cm! dan 3406,76
cm! (lampiran 4) yang mana masing-masing
puncak merupakan serapan dari (O-H),
pada Gambar 4.9.1b terdapat puncak pada
angka gelombang 331548 cm! yang
merupakan serapan dari (O-H) dan pada
angka gelombang 1635,67 cm™! merupakan
serapan dari gugus alkena (C=C),
sedangkan pada Gambar 4.9.1c terdapat
puncak pada angka gelombang 3625,41 cm'!
dan 3424,68 cm' yang juga merupakan
serapan dari (O-H) dan pada Gambar 4.9.1d
terdapat angka gelombang 3406,43 cm dan
3621,52 cm™? yang merupakan serapan dari
(O-H). Dan juga dapat dibuktikan dari hasil
sintesis meggunakan alat XRD, dimana zeoit
memberikan puncak intensitas sebesar
(26,60°) sedangkan zeolit aktif memberikan
puncak intensitas sebesar (26,62°).

—
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Gambar 10. Spektrum FTIR TiO»/zeolit dan
TiOz/ zeolit setelah degradasi
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Pada Gambar 10 dapat dianalisis bahwa
gugus fungsi TiO»/zeolit tidak terjadi
perubahan  puncak serapan  setelah
degradasi, pada gambar dapat dilihat
bahwa hanya terjadi pengurangan puncak
serapan pada daerah serapan OH yang
mana hal ini disebabkan karena proses
degradasi yang membutuhkan gugus OH
dalam mendegradasi Rhodamin B menjadi
senyawa organik yang lebih sederhana.

3.8.2 XRD (X-Ray Diffraction)
Struktur dan ukuran kristal hasil sintesis
dilihat menggunakan alat XRD.

eolt
zeolit aktit
TIo,

L[]
—Ly

— b h

e S| S T
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20 25 a0 as 40 45 50 55 60 65 70
2o

Gambar 11. Pola XRD (a) zeolit, (b) zeolit
aktif, (c) TiO2 dan (d) TiO,/ zeolite

Dari gambar dapat dianalisis bahwa sintesis
TiOy/zeolit telah berhasil dibuktikan
dengan terbentuknya beberapa puncak
pada keempat sampel yang memberikan
puncak intensitas yang hampir sama pada 2°
yaitu pada Gambar 4.9.3a (26,60°), pada
Gambar 4.9.3b (26,62°), pada Gambar 4.9.3c
(25,26°), dan pada Gambar 4.9.3d (26,59°)
yang menandakan kesesuaian puncak
anatase.

Kemudian dilakukan karakterisasi XRD
terhadap TiO/zeolit yang telah digunakan
dalam mendegradasi yang bertujuan
mengamati perubahan bentuk struktur
sebelum dan sesudah penggunaan.
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Gambar 12. Pola XRD (a) TiO2/zeolit
sebelum degradasi dan (b) TiO/zeolit
setelah degradasi

Berdasarkan pengamatan Gambar 12 dapat
diamati bahwa pola XRD TiO»/zeolit
setelah dan sebelum degradasi tidak terjadi
perubahan yang signifikan. Dari hasil
tersebut bahwa tidak terjadi perubahan
bentuk kristal sehingga katalis tersebut
dapat digunakan kembali.

IV. Kesimpulan

Dari penelitian yang telah dilakukan dapat
disimpulkan TiO,/zeolit telah berhasil
disintesis dengan mengsupport zeolit
clinoptilolit-Ca ke dalam TiO, dengan
perbandingan (25:1). Didapatkan persen
degradasi 97,61% dengan penambahan
TiO2/zeolit 0,2 g lama fotolisis 60 menit
sedangkan degradasi menggunakan TiO»
0,007 g dengan lama waktu fotolisis 60
menit dengan persen degradasi sebesar
60,53%. Degradasi menggunakan zeolit 0,2 g
dengan lama waktu fotolisis 60 menit
didapatkan persen degradasi 58,13%
sedangkan degradasi tanpa penambahan
katalis dengan lama waktu fotolisis 60 menit
dengan persen degradasi sebesar 27,75%.
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AKTIVITAS ANTIOKSIDAN DAN KANDUNGAN FENOLIK TOTAL BERBAGAI
FRAKSI DARI EKSTRAK METANOL DAUN MELINJO (Gnetum gnemon L.)
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Abstract: Melinjo (Gnetum gnemon L.) contains many active compounds which can be used as antioxidant like
flavonoid. Antioxidant activity and total phenolic assay have been studied. Sample was extracted wich
methanol by maseration method. Methanol exract was then fractionated with n-hexane, ethyl acetate and
buttanol. Antioxidant activity assay was determined by DPPH method. N-hexane, ethyl acetate, n-butanol
and methanol/water fraction give ICsp value 219,1 mg/L, 19,50 mg/L, 179,38 mg/L, dan 208.71 mg/L
respectively. Related to antioxidant activity, total phenolic assay was determined by Folin-Ciocalteu method.
Total phenolic of n-hekxane, etyl acetate, n-butanol and methanol/water fraction are 474,2 mg/L, 1.227,8
mg/L, 730,8 mg/L dan 558,2 mg/L respectively. The highest phenolic total in fraction will give the highest

antioxidant activity.

Keyword : Gnetum gnemon L., antioxidant, total phenolic contents

I. Pendahuluan

Setiap tahunnya, para ahli fitokimia berhasil
menemukan ribuan senyawa dan molekul organik
baru. Pengujian farmakologi, proses modifikasi,
proses penemuan turunan dan penelitian tentang
produk-produk alami merupakan strategi utama
untuk menemukan dan mengembangkan obat
baru dari senyawa organik. Senyawa metabolit
sekunder yang terdapat pada tanaman terus
dikembangkan dibidang kimia, farmasi, dan
kesehatan[1]. Saat ini senyawa terpenoid, alkaloid
dan flavonoid digunakan sebagai obat atau untuk
mencegah berbagai penyakit. Beberapa senyawa
dapat digunakan secara efisien untuk mencegah
dan menghambat berbagai jenis kanker, sebagai
antioksidan, dan juga sebagai antibakteri[2]

Radikal bebas, seperti anion superoksida, radikal
hidroksidan hidrogen peroksida dapat memicu
kerusakan biomolekul potensial dalam makhluk
hidup, yang berakibat munculnya berbagai
macam penyakit degeneratif. Keberadaan radikal
bebas ini pada proses pengolahan pangan dapat
mempengaruhi kualitas, stabilitas dan keamanan
pangan[3]. Untuk itu diperlukan antioksidan yang
dapat bertindak sebagai donor H terhadap radikal
yang terbentuk sehingga tahap propagasi menjadi
terhambat. Menurut Moein dkk.(2007),
antioksidan adalah senyawa yang berada pada
konsentrasi lebih rendah dari substratnya secara

signifikan dapat menunda atau mencegah
oksidasi[4].

Dari studi literatur yang telah dilakukan, masih
sedikit daun tanaman melinjo (Gnetum gnemon L.)
yang digunakan sebagai bahan baku obat. Melinjo
(Gnetum  gnemon L.) banyak mengandung
komponen aktif yang dapat berfungsi sebagai
antioksidan, seperti flavonoid dan stillbenoids|[5].
Menurut Zulueta (2007), aktivitas antioksidan
yang tinggi pada suatu bahan, biasanya
dipengaruhi oleh kandungan fenolik total
didalamnya.

Berdasarkan latar belakang di atas, maka perlu
dilakukan penelitian tentang hasil ekstraksi dan
fraksinasi terhadap daun tanaman melinjo
(Gnetum gnemon L.). Selain itu perlu dilakukan uji
biaoktivitas dan penentuan kandungan fenolik
total dari ekstrak daun melinjo untuk mengetahui
kemampuan  biaoktivitas  senyawa  yang
terkandung di dalam daun melinjo, mengetahui
kandungan fenolik total di dalam ekstrak daun
melinjo serta menentukan hubungan kandungan
fenolik total dengan kemampuan biaoktivitas
ekstrak daun melinjo sebagai antioksidan dengan
harapan dapat ditemukan senyawa kimia yang
berkhasiat sebagai obat.
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II. Metodologi Penelitian

2.1 Alat dan Bahan

Alat yang digunakan untuk uji fitokimia, ekstraksi
dan fraksinasi adalah alat distilasi, alat maserasi,
corong pisah, rotary evaporator (Betracher Lamag®),
lampu UV (A = 254 nm dan 365 nm), dan plat KLT
(silika gel 60 Fass). Peralatan yang digunakan
untuk uji aktivitas antioksidan dan uji fenolik total
adalah peralatan gelas dan Spektrometer UV-Vis.

Bahan yang digunakan adalah n-heksana (CsHia)
tekni), etil asetat (C4HsO:) teknis, metanol
(CH30H) teknis, n-butanol (C4HyOH) teknis, 2,2-
difenil-l-pikrﬂhidrazil (DPPH) (C18H12N506) P
asam askorbat (C¢HsOs), asam galat (C;HsOs),
reagen Polin-Ciocalteu, natrium  karbonat
(NaxCOs).

2.2 Prosedur penelitian
221 Persiapan dan Identifikasi Sampel Daun
Melinjo

Daun melinjo diperoleh dari Kebun Fakultas
Pertanian Universitas Andalas, Padang.
Selanjutnya sampel daun diidentifikasi di
Herbarium Jurusan Biologi Universitas Andalas.
Sampel daun melinjo diekstrak dalam keadaan
kering yang sudah dikering anginkan.

2.2.2  Pengujian Fitokimia Sampel Daun Melinjo
Sampel segar daun melinjo ditimbang sebanyak 2
gram, kemudian dipotong kecil, dimasukkan ke
tabung reaksi dan ditambahkan metanol. Setelah
itu ditambahkan kloroform dan akuades dengan
perbandingan 1:1 dengan volume 2 mL dan
dikocok dengan baik lalu dibiarkan sejenak
hingga terbentuk dua Ilapisan yaitu lapisan
kloroform dan lapisan air. Lapisan bawah
(kloroform) dipisahkan dengan cara mengambil
lapisan air dan lapisan kloroform ke dalam tabung
reaksi yang lain. Lapisan kloroform digunakan
untuk pemeriksaan senyawa triterpenoid dan
steroid. Lapisan air dibagian atasnya digunakan
untuk pemeriksaan flavonoid, saponin, dan
fenolik.

1.  Uji flavonoid

Lapisan air yang sudah dipisahkan diambil
sebanyak 1 mL dimasukkan kedalam tabung
reaksi lalu ditambahkan asam klorida pekat dan
beberapa butir serbuk magnesium. Terbentuknya
larutan orange sampai merah menandakan positif
flavonoid.
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2. Uji fenolik

Lapisan air diambil sebanyak 1 mL dan
dimasukkan kedalam tabung reaksi. Selanjutnya
kedalam tabung reaksi dimasukkan larutan
besi(Ill) klorida. Ciri khas fenolik membentuk
kompleks dengan besi(Ill) klorida menimbulkan
larutan warna biru atau ungu tua

3. Uji saponin

Lapisan air diambil 1 mL dan dimasukkan ke
dalam tabung reaksi. Selanjutnya dikocok kuat-
kuat dalam sebuah tabung reaksi, terbentuknya
busa yang tidak hilang dalam 5 menit dengan
penambahan beberapa tetes asam klorida pekat
menunjukkan adanya saponin.

4.  Uji terpenoid dan steroid

Lapisan kloroform diteteskan pada tiga lubang
plat tetes. Plat pertama ditambah asam sulfat
pekat didapatkan warna hijau atau hijau biru
memberikan  positif ~ steroid.,, plat kedua
ditambahkan asam sulfat pekat dan anhidrida
asetat memberikan warna merah atau merah ungu
memberikan uji positif triterpenoid dan plat 3
ditambahkan lapisan kloroform saja sebagai
pembanding.

5. Uji kumarin

Lapisan air dimasukkan dalam tabung reaksi,
kemudian ditambah pelarut metanol dan
selanjutnya dipanaskan. Filtrat yang didapatkan,
ditotolkan pada plat KLT dan selanjutnya dielusi
dengan eluen etil asetat. Hasil elusi diamati
dibawah sinar UV (A= 254 nm dan 356 nm).
Adanya fluorisensi biru setelah disemprot dengan
NaOH 1% yang menandakan positif mengandung
kumarin.

6. Uji alkaloid

Sebanyak 2 gram sampel digerus dalam lumpang
bersama sedikit pasir dan 10 mL kloroform.
Kemudian ditambah 10 mL campuran kloroform-
amoniak dan difiltrasi. Filtrat yang didapatkan
ditambah dengan asam sulfat 2N. Lapisan asam
dipisahkan lalu ditambahkan pereaksi Meyer.
Hasil positif mengandung alkaloid ditandai
dengan timbulnya endapan bewarna putih.

2.2.3 Ekstraksi Sampel Daun Melinjo

Sebanyak 1000 g sampel kering daun melinjo yang
telah dihaluskan, diekstraksi dengan
menggunakan metoda maserasi. Pelarut yang
digunakan untuk maserasi adalah metanol.
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Pelarut dimasukkan kedalam botol hingga
ketinggian permukaan pelarut lebih kurang 2 cm
di atas permukan sampel yaitu 2700 mL.
Penggantian pelarut dilakukan setiap 3 hari sekali.
Penggantian pelarut dilakukan sebanyak 5 kali
hingga diperoleh filtrat hasil maserasi yang
mengandung senyawa metabolit sekunder. Filtrat
hasil maserasi dikumpulkan dan kemudian
dipekatkan dengan rotary evaporator pada suhu
40°C sehingga didapatkan ekstrak metanol pekat.

2.2.4 Fraksinasi Ekstrak Metanol Daun Melinjo
Ekstrak pekat metanol di fraksinasi menggunakan
pelarut n-heksana, etil asetat, dan n-butanol.
Ekstrak  pekat metanol ditimbang untuk
mengetahui massa ekstrak pekat metanol yang
akan difraksinasi. Ekstrak metanol dimasukkan
ke dalam gelas piala 500 mL, kemudian
disuspensikan dengan air dan ditambahkan
pelarut n-heksana sebanyak 50 mL. Ekstrak pekat
metanol yang telah ditambahkan pelarut n-
heksana dimasukkan ke dalam corong pisah dan
dilakukan pengocokan selama 15 menit. Setelah
pengocokan, campuran didiamkan hingga
terbentuk dua lapisan yaitu lapisan fraksi n-
heksana dan lapisan metanol/air. Lapisan atas
yang merupakan lapisan fraksi n-heksana
dipisahkan dari lapisan metanol/air. Selanjutnya
dilakukan penambahan pelarut n-heksana dengan
volume yang sama dan dilakukan kembali tahap
fraksinasi berikutnya sampai diperoleh lapisan
fraksi heksana yang tidak mengandung senyawa
saat di lakukan uji fitokimia.

Setelah  fraksinasi menggunakan n-heksana
selesai, dilanjutkan fraksinasi menggunakan
pelarut etil asetat dan n-butanol. Proses
pengerjaan fraksinasi menggunakan etil asetat
dan n-butanol sama dengan pengerjaan fraksinasi
menggunakan n-heksana. Dari proses fraksinasi
ini diperoleh empat fraksi yaitu fraksi n-heksana,
fraksi etil asetat, fraksi butanol, dan fraksi
metanol/air. Masing-masing fraksi diuapkan
menggunakan rotary evaporator. Setelah kering,
ditimbang massa masing-masing fraksi

2.2.5 Uji aktivitas antioksidan fraksi n-heksana, etil
asetat, n-butanol, dan metanol dengan metode
DPPH

Untuk larutan DPPH, ditimbang 4 mg DPPH yang

dilarutkan dalam metanol hingga volume 100 ml

dan didapatkan larutan DPPH 0,1 mM. Larutan

uji dibuat dengan cara melarutkan 10 mg masing-
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masing fraksi dengan metanol dalam labu ukur 10
mL sehingga didapatkan konsentrasi dari larutan
sebesar 1000 mg/L. Selanjutnya dibuat 5 variasi
konsentrasi dari larutan uji dengan metode
pengenceran. Variasi konsentrasi fraksi etil asetat
berturut-turut adalah 6,25; 12,5; 25; 50; 100 mg/L,
sedangkan variasi konsentrasi fraksi n-heksan, n-
butanol, dan metanol/air adalah 25; 50; 100; 200;
500 mg/L. Sebagai kontrol positif digunakan
asam askorbat. Pembuatan larutan kontrol positif
sama dengan pembuatan larutan uji yaitu 10 mg
asam akorbat dilarutkan dengan metanol dalam
labu ukur 10 mL sehingga didapatkan konsentrasi
dari larutan sebesar 1000 mg/L. Selanjutnya
dibuat 5 variasi konsentrasi dari larutan kontrol
positif dengan metode pengenceran. Variasi
konsentrasi berturut-turut adalah 6,25; 12,5; 25; 50;
100 mg/L.

Untuk masing-masing larutan wuji diambil
sebanyak 2 mL kemudian ditambahkan 3 mL
larutan DPPH dan didiamkan selama 30 menit
serta campuran dihindarkan dari cahaya. Sebagai
kontrol negatif pada pengujian ini adalah 2 mL
metanol ditambah 3 mL larutan DPPH, sebagai
kontrol positif digunakan asam askorbat dengan
cara memipet 2 mL larutan asam askorbat dan
ditambahkan dengan 3 mL DPPH, dan sebagai
blanko yang digunakan adalah 5 mL methanol[6].
Selanjutnya diukur absorban dari masing-masing
konsentrasi larutan uji dan kontrol pada panjang
gelombang 517 nm’. Berdasarkan absorban yang
didapatkan, dihitung % inhibisi dengan rumus
berikut:

. .1+ _-_ Akontrol - A sampel
% inhibisi= —————2P% 5 100%
A kontrol

Setelah didapatkan nilai % inhibisi dari
perhitungan, dapat ditentukan nilai ICsp dari
setiap variasi konsentrasi larutan uji dengan
menggunakan  persamaan  regresi  yang
didapatkan. Besarnya nilai ICso menunjukkan
aktivitas antioksidan yang dimiliki ekstrak etil
asetat tersebut.

2.2.6 Penentuan kandungan fenolik total

Penentuan kandungan fenolik total dilakukan
dengan metoda spektrofotometri menggunakan
reagen Folin-Ciocalteu. Masing-masing sampel
(fraksi n-heksana, etil asetat, n-butanol dan
metanol) diambil 10 mg, kemudian diencerkan
sampai volume 10 mL. Larutan tersebut masing-
masingnya diambil 0,5 mL, dicampur dengan 1 ml
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reagent Folin-ciacalteu. Setelah 5 menit,
ditambahakan 1 mL larutan 7% natrium karbonat
dan diencerkan dengan akuades sampai volume
10 mL, kemudian dihomogenkan[7]. Campuran
ini didiamkan selama 120 menit pada temperatur
ruang, selanjutnya diukur absorban pada A 750
nm. Kandungan fenolik total ditentukan dengan
kurva kalibrasi menggunakan asam galat (10, 20,
40, 60, dan 80 png/mL) sebagai larutan standar.
Kandungan fenolik total dinyatakan sebagai
miligram ekuivalen asam galat (GAE) per 10
miligram ekstrak kering 8.

ITII. Hasil dan Pembahasan

3.1 Persiapan dan Identifikasi Sampel

Berdasarkan hasil identifikasi tumbuhan di
Hebarium Universitas Andalas diketahui bahwa
tumbuhan yang digunakan sebagai sampel pada
penelitian ini adalah Gnetum gnemon L. yang
termasuk dalam famili Gnetaceae

3.2 Uji fitokimia sampel daun melinjo

Hasil uji fitokimia menunjukkan bahwa sampel
buah ciplukan mengandung senyawa metabolit
sekunder fenolik, flavonoid, triterpenoid, dan
streroid

3.3 Ekstraksi sampel daun melinjo

Hasil ekstraksi sebanyak 1000 gram sampel kering
daun melinjo dengan pelarut metanol diperoleh
ekstrak kental metanol yang berwarna hijau pekat
sebanyak 70,4259 gram. Massa ekstrak yang
diperoleh relatif banyak karena sampel yang
diekstrak adalah sampel yang sudah dikering
anginkan sehingga kandungan air yang terdapat
di dalamnya telah berkurang. Berkurangnya
kandungan air pada sampel menyebabkan hasil
ekstraksi semakin besar karena pada proses
ekstraksi semua senyawa yang terdapat pada
sampel terekstrak dengan sempurna.

3.4 Fraksinasi ekstrak metanol daun melinjo

Proses fraksinasi dilakukan dengan menggunakan
beberapa jenis pelarut yang memiliki tingkat
kepolaran yang berbeda yaitu n-heksana, etil
asetat, dan n-butanol. Hasil fraksinasi dapat
dilihat pada Tabel 1.
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Tabel 1. Rendemen fraksi daun melinjo

Berat Kadar
. Berat Dari Hasil
No Fraksi (g) Fraksinasi
(%)

1. n-Heksana 13,26 1,326
2. etil asetat 10,06 1,006
3. n-Butanol 5,72 0,572
4, Metanol /air 10,55 1,055

Berdasarkan tabel di atas dapat dilihat senyawa
yang bersifat non polar dan yang bersifat polar
yang terkandung di dalam daun melinjo memiliki
jumlah yang hampir sama. Hal ini dilihat dari
banyaknya hasil ekstraksi dengan menggunakan
pelarut n-heksana. Sedangkan senyawa yang
bersifat semi polar paling sedikit terdapat dalam
daun melinjo.

3.5 Uji aktivitas antioksidan fraksi n-heksana, etil
asetat, n-butanol dan metanol dengan metode
DPPH

Pada pengujian aktivitas antioksidan dengan

metode penghambatan radikal bebas DPPH ini

yang diukur adalah radikal bebas DPPH yang
mampu ditangkap oleh senyawa fenolik yang ada
pada fraksi daun melinjo. DPPH merupakan suatu
senyawa radikal bebas yang stabil dan berwarna
ungu. DPPH memberikan serapan kuat pada pada
range 515 - 517 nm. Masing-masing fraksi pekat
diuji aktivitas antioksidannya dengan metode
radikal bebas DPPH. Selain itu juga dilakukan
pengukuran aktivitas antioksidan dari asam
askorbat sebagai standar atau kontrol positif.

Hasil pengujian kemampuan penangkapan

radikal bebas DPPH dari keempat fraksi buah

ciplukan dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil uji antioksidan dengan metode

DPPH
No Fraksi ICso
1. n-heksana 219,1
2. etil asetat 19,50
3. n-butanol 179,38
4, metanol 208,71
5. asam askorbat 8,61

Aktivitas antioksidan digolongkan sangat aktif
jika nilai ICsp kurang dari 50 mg/L, digolongkan
aktif bila nilai ICso 50-100 mg/L, digolongkan
sedang bila nilai ICsp 101-250 mg/L, dan
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digolongkan lemah bila nilai ICsp 250-500 mg/L,
dan dikatakan tidak aktif antioksidan apabila nilai
ICsplebih besar dari 500 mg/L[9].

Berdasarkan hal ini dapat disimpulkan bahwa
fraksi etil asetat merupakan fraksi yang tergolong
sangat aktif antioksidan. Fraksi etil asetat
memiliki nilai ICsp yang lebih kecil dibandingkan
dengan fraksi lain. Fraksi n-heksana, n-butanol
dan metanol/air memiliki aktivitas yang sedang
sebagai antioksidan dikarenakan nilai ICsp berada
pada rentang 101-250 mg/L. Fraksi etil asetat
digolongkan sangat aktif sebagai antioksidan
karena memiliki kandungan senyawa fenolik yang
cukup tinggi. Senyawa fenolik merupakan
senyawa yang aktif sebagai antioksidan karena
dapat mendonorkan atom H dari gugus hidroksi
untuk  meredam  radikal = bebas = DPPH
dibandingkan fraksi lainnya.

3.6 Penentuan kandungan fenolik total

Hasil pengukuran kadar fenolik total keempat
fraksi sampel daun melinjo dapat dilihat pada
Tabel 3.

Tabel 3. Kandungan fenolik total fraksi sampel
daun melinjo

No Fraksi Kandungan Fenolik
Total (mg GAE/10 mg
fraksi kering)
1 n-heksana 4,742
2  etil asetat 12,278
3  n-butanol 7,308
4  metanol/air 5,582

Berdasarkan data yang didapatkan, kandungan
fenolik total dari fraksi etil asetat paling tinggi
dibandingkan dengan fraksi lainnya. Hal ini
dikarenakan aktivitas antioksidan dari fraksi etil
asetat sangat kuat (Tabel 2). Besarnya kandungan
fenolik dalam suatu sampel berbanding lurus
dengan tingginya aktivitas antioksidan dari
sampel tersebut karena kandungan fenolik yang
terdapat dalam sampel sangat berpengaruh
terhadap uji aktivitas antioksidan. Semakin tinggi
kandungan fenolik total dalam dalam suatu bahan
semakin tinggi pula aktivitasnya sebagai
antioksidan[10].

Penentuan kandungan fenolik total ini bertujuan
untuk memperkuat data dan pengamatan tentang
aktivitas antioksidan. Hal ini dikarenakan yang
berperan sebagai antioksidan dalam suatu
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senyawa adalah gugus fenolik. Senyawa fenolik
mempunyai struktur dan sifat yang khas, yaitu
memiliki satu atau lebih gugus hidroksil yang
terikat pada satu atau lebih cincin aromatik
benzena, sehingga senyawa ini dapat teroksidasi.
Kemampuannya membentuk radikal fenoksi yang
stabil pada proses oksidasi, menyebabkan
senyawa ini banyak digunakan sebagai
antioksidan.

3.7 Hubungan kandungan fenolik total dengan
aktivitas antioksidan

Beberapa  penelitian menunjukkan  bahwa
hubungan nilai ICs) dengan fenolik total
berbanding terbalik atau bisa dikatakan bahwa
aktivitas antioksidan berbanding lurus dengan
fenolik total yang terkandung didalam sampel.
Hubungan  aktivitas  antioksidan  dengan
kandungan fenolik total dapat dilihat pada
Gambar 1.

Hubungan Aktivitas Antioksidan dengan
Kandungan Fenolik Total

250 -
200 -
O 150
ﬁ‘_g 100 -

50 - y =-27.285x + 360.6
R? = 0.9802
O T 1
4 9 14

Nilai Total Fenolik (GAE/10 mg fraksi kering)

Gambar 1. Hubungan nilai kandungan fenolik
total dengan nilai ICsp

Berdasarkan grafik diatas, dapat dilihat bahwa
semakin banyak kandungan fenolik total suatu
fraksi, maka nilai nilai ICsp akan semakin kecil,
sehingga radikal bebas yang dapat dihambat oleh
senyawa antioksidan akan semakin besar.
Kandungan fenolik total terbanyak terdapat pada
fraksi etil asetat, sehingga nilai IC5) pada fraksi
tersebut semakin kecil. Pada grafik di atas juga
dapat dilihat nilai R? dari persamaan regresi yaitu
0,980 yang menandakan bahwa terdapat korelasi
antara aktivitas antioksidan dan kandungan
fenolik total.

IV. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan,
dapat diperoleh kesimpulan bahwa Fraksi etil
asetat dari sampel daun melinjo tergolong sangat
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aktif sebagai antioksidan dengan nilai ICsy sebesar
19,50 mg/L sedangkan fraksi lain yaitu fraksi n-
heksana (219,1 mg/L), fraksi butanol (179,38
mg/L), fraksi metanol/air (208.71 mg/L),
tergolong sedang. Kandungan fenolik total fraksi
dari sampel daun melinjo yang lebih besar adalah
fraksi etil asetat (12,278 mg GAE/10 mg sampel),
fraksi metanol/air (5,582 mg GAE/10 mg sampel),
dan fraksi n-heksana (4,742 mg GAE/10 mg
sampel) Aktivitas antioksidan berbanding lurus
dengan nilai kandungan fenolik total. Semakin
besar kandungan fenolik total dalam suatu fraksi,
maka nilai aktivitas antioksidan juga akan
semakin tinggi.

V. Ucapan terima kasih

Ucapan terima kasih kepada dosen pembimbing,
analis laboratorium Kimia Organik Bahan Alam
dan analis laboratorium Instrumen
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AKTIVITAS ANTIOKSIDAN SERTA KANDUNGAN TOTAL FENOLIK
EKSTRAK METANOL DAN FRAKSI KOLOM DARI DAUN TUMBUHAN
Lantana camara L.
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Laboratorium Kimia Bahan Alam, Jurusan Kimia FMIPA, Universitas Andalas
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Abstrak: Aktivitas antioksidan ekstrak metanol dan sembilan fraksi hasil kolom kromatografi ekstrak
metanol daun tumbuhan Lantana camara Linn telah dilakukan dengan menggunakan metode DPPH
(1,1-diphenyl-2-picrylhydrazyl). Nilai ICsp yang diperoleh sebesar 23,25 mg/L (ekstrak metanol); 83,09
mg/L (fraksi A); 80,17 mg/L (fraksi B); 36,16 mg/L (fraksi C); 50,18 mg/L (fraksi D); 11,58 mg/L
(fraksi E); 22,32 mg/L (fraksi F); 26,61 mg/L (fraksi G); 30,12 mg/L (fraksi H); 27,68 mg/L (fraksi I).
Pada penelitian ini juga dilakukan uji kandungan total fenolik dengan menggunakan metode Follin-
Ciocalteu dengan asam galat sebagai standarnya . Didapatkan nilai total fenolik ekstrak dan sembilan
fraksi kolom secara berturut-turut sebagai berikut, 2927,4 mg/L GAE (ekstrak metanol); 3,22 mg/L
GAE (fraksi A); 4,5 mg/L GAE ( fraksi B); 43,4 mg/L GAE (fraksi C); 30,64 mg/L GAE (fraksi D); 5200
mg/L (faksi E); 4412,9 mg/L (fraksi F); 1577,4 mg/L GAE (fraksi G); 451,6 mg/L GAE (fraksi H);

587,1 mg/L GAE (fraksi I).

Kata kunci: Lantana camara L., antioksidan, DPPH, total fenolik, ICso.

I. Pendahuluan

Tumbuhan Lantana camara Linn merupakan
jenis tumbuhan semak yang mudah
ditemukan di lingkungan sekitar. Lantana
camara Linn secara tradisional telah digunakan
sebagai obat bengkak, rematik, keputihan,
penurun panas!, dan juga digunakan sebagai
obat untuk terapi tumor? Dalam beberapa
penelitian dilaporkan tumbuhan ini juga
dapat digunakan sebagai antimikroba,
antijamur, insektisida, antipiretik?? dan juga
dapat digunakan sebagai antidiabetes33.

Dari penelitian sebelumnya, Edi Ruslan, et.al,
(2015), melaporkan bahwa daun tumbuhan
Lantana camara Linn mengandung senyawa
fenolik, flavonoid dan kumarin. Dari
penelitiannya juga dilaporkan aktivitas
sitotoksik dari tumbuhan ini terhadap ekstrak
dan asam lantanilat hasil isolasi dari ekstrak
etil asetat daun tumbuhan ini, dimana
memberikan nilai LCsy berturut-turut 34.2972;
27.4254; 133.1930 dan 27.9903 pg/mL masing-
masing untuk ekstrak ekstrak heksana, etil
asetat, metanol dan asam lantanilat®. Suryati,
et.al, (2016) juga telah melaporkan aktifitas
antioksidan dan total fenolik dari ekstrak etil
asetat daun tumbuhan Lantana camara Linn ini
dengan nilai ICsp sebesar 36.18 mg/L dan nilai
total kandungan fenoliknya 2419.6 GAE®. Pada

penelitian ini dilakukan wuji aktivitas
antioksidan terhadap ekstrak metanol dan
fraksi kolom ekstrak metanol dengan metode
DPPH serta uji kandungan total fenolik
terhadap ekstrak metanol dan fraksi kolom
ekstrak metanol dengan metode Folin-
Ciocalteu.

II. Metodologi Penelitian
2.1 Uji Kandungan Fenolik Ekstrak Metanol Daun
Lantana camara Linn

Ekstrak metanol dilarutkan dengan metanol
kemudian dimasukkan ke dalam tabung
reaksi sebanyak 1 mL dan ditambahkan
besi(Ill) klorida. Adanya fenolik terbentuknya
kompleks dengan besi(lll) klorida yang
ditandai dengan terbentuknya warna hijau.

2.2 Pemisahan dengan Kromatografi Kolom

Sampel yang telah dipreabsorbsi dengan silika
gel dengan perbandingan 1:1 dimasukkan ke
dalam kolom yang telah diisi bubur silika gel.
Setelah sampel dimasukan, kemudian dielusi
menggunakan  eluen  dengan  sistem
peningkatan kepolaran (heksan 100%, heksan :
etil asetat 9:1, 8:2 ... etil asetat : metanol 3:7)
dengan volume masing-masing 300 mL.
Terhadap  masing-masing eluat yang
diperoleh, dilakukan pengujian dengan
menggunakan metode kromatografi lapis
tipis. Eluat dengan pola pemisahan dan nilai
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Rf yang sama digabung dan didapatkan
sembilan fraksi (fraksi A-I).

2.3 Uji Aktivitas Antioksidan Ekstrak Metanol
dan Fraksi Kolom Ekstrak Metanol Daun
Tumbuhan Lantana camara Linn.

2.3.1 Pembuatan larutan DPPH

DPPH ditimbang 4 mg kemudian dimasukkan

ke dalam labu ukur 100 mL dan dilarutkan

dengan menggunakan metanol hingga tanda

batas dan didapatkan larutan DPPH 0,1 mM.

2.3.2 Pembuatan larutan uji

Ekstrak metanol dan sembilan fraksi
kolomnya ditimbang masing-masing 10 mg,
dilarutkan dengan metanol di dalam labu
ukur 10 mL sehingga didapatkan konsentrasi
larutan sebesar 1000 mg/L. Dibuat empat
variasi konsentrasi larutan uji masing-masing
10, 15, 20 dan 25 mg/L.

2.3.3 Pembuatan larutan kontrol negatif

Metanol 1 mL dipipet dan dimasukkan ke
dalam vial. Ditambahkan 2,5 mlL larutan
DPPH 0,1 mM. Didiamkan selama 30 menit.
Dipipet campuran sebanyak 200 pL
menggunakan pipet mikro dan dimasukkan
ke dalam micro plate 96 well, diukur
absorbannya pada 517 nm.  Pengerjaan
dilakukan di tempat yang gelap dan tidak
terkena cahaya matahari. Tujuan pengukuran
absorban  kontrol negatif ini  untuk
menghitung persen inhibis dari sampel.

2.3.4 Pengujian aktivitas antioksidan
Masing-masing larutan uji dengan variasi
konsentrasi dari larutan uji dimasukkan ke
dalam vial sebanyak 1 mlL, ditambahkan
dengan 2,5 mL DPPH 0,1 mM. Didiamkan
campuran selama 30 menit. Dipipet masing-
masing campuran 200 pL dengan pipet mikro
dan dimasukkan ke dalam micro plate 96 well.
Penambahan dilakukan di tempat yang gelap.
Diukur absorban dari masing-masing
konsentrasi larutan uji dan larutan kontrol
negatif pada panjang gelombang 517 nm.
Berdasarkan nilai absorban yang didapatkan,
dihitung persentase inhibisi.

% inhibisi =—
Keterangan:
A = Absorban kontrol negatif
B = Absorban sampel

x 100%
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Berdasarkan nilai persentase inhibisi yang
didapatkan  dari  perhitungan,  dapat
ditentukan nilai ICsp dari persamaan regresi.
Nilai ICsp menunjukkan kemampuan aktivitas
antioksidan yang dimiliki oleh ekstrak
metanol dan fraksi hasil kolom tersebut.

24 Uji Kandungan Total Fenolik Ekstrak
Metanol dan  Fraksi Kolom  Metanol
Lantana camara Linn.

2.4.1 Pembuatan larutan standar

Asam galat 10 mg dilarutkan dalam 10 mL

metanol dalam labu ukur 10 mL dan

didapatkan konsentrasi larutan induk asam
galat 1000 mg/L. Variasi konsentrasi dibuat

dengan memipet 0,1; 0,2; 0,4; 0,6 dan 0,8 mL

larutan induk dan dimasukkan dalam labu

ukur 10 mL. Ditambahkan 0,5 mL reagen

Folin-Ciocalteu kedalam setiap labu ukur dan

didiamkan selama lima menit. Ditambahkan 1

mL larutan natrium karbonat 20% dan

diencerkan dengan menggunakan akuades

hingga tanda batas. Didiamkan campuran
selama 120 menit, kemudian diukur

absorbannya pada panjang gelombang 765

nm. Dibuat kurva kalibrasi dan didapatkan

nilai kandungan total fenolik.

2.4.2 Pembuatan larutan uji

Ekstrak metanol dan fraksi kolom ekstrak
metanol ditimbang 10 mg dan dilarutkan
dengan 10 mL metanol, didapatkan larutan
ekstrak dengan konsentrasi sebesar 1000
mg/L. Diambil larutan 0,5 mL dan
dimasukkan dalam labu wukur 10 mL.
Ditambahkan 0,5 mL reagen Folin-Ciocalteu
dan didiamkan selama lima  menit.
Ditambahkan 1 mL larutan natrium karbonat
20% dan diencerkan dengan menggunakan
akuades hingga tanda batas. Campuran
didiamkan selama 120 menit, diukur
absorbannya pada panjang gelombang 765
nm. Konsentrasi total fenolik dari masing-
masing larutan uji ditentukan dengan
persamaan regresi kurva larutan standar.
Total fenolik dari ekstrak dinyatakan dalam
Gallic Acid Equivalent (GAE).

III. Hasil dan Pembahasan

3.1 Uji Kandungan Fenolik Ekstrak Metanol
Daun Tumbuhan Lantana camara L.

Berdasarkan uji kandungan fenolik dengan

penambahan besi(Ill) klorida menghasilkan

kompleks berwarna hijau dimana

menandakan  bahwa  ekstrak = metanol
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tumbuhan Lantana camara Linn mengandung
fenolik.
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3.2 Hasil Uji Aktivitas Antioksidan Terhadap
Ekstrak Metanol dan Fraksi Kolom Ekstrak
Metanol

Ekstrak metanol dan sembilan fraksi hasil

kolom ekstrak metanol diuji aktivitas

antioksidannya dengan metode DPPH (1,1-

diphenyl-2-picrylhydrazyl). Data hasil  uji

tersebut  dicantumkan pada tabel 1.

Tabel 1. Hasil uji aktivitas antioksidan ekstrak metanol dan fraksi kolom ekstrak metanol

Sampel Konsentrasi (mg/L) Absorban Inhibisi (%) ICso(mg/L)
10 0,370 35,54
Ekstrak 15 0,342 40,42 23,25
Metanol 20 0,303 47,21
25 0,278 51,57
Kontrol negatif 0,574
10 0,510 11,15
15 0,495 13,76
Fraksi A 20 0,483 15,85 83,09
25 0,463 19,34
Kontrol negatif 0,574
10 0,501 12,72
15 0,489 14,81
Fraksi B 20 0,484 15,68 80,17
25 0,451 21,43
Kontrol negatif 0,574
10 0,526 8,36
15 0,496 13,59
Fraksi C 20 0,475 17,25 36,16
25 0,372 35,19
Kontrol negatif 0,574
10 0,549 4,36
15 0,533 7,14
Fraksi D 20 0,498 13,24 5018
30 0,448 21,95
Kontrol negatif 0,574
10 0,298 48,08
15 0,263 54,18
Fraksi E 20 0,230 59,93 11,58
25 0,195 66,03
Kontrol negatif 0,574
10 0,371 35,37
15 0,346 39,72
Fraksi F 20 0,300 47,74 22,32
25 0,268 53,31
Kontrol negatif 0,574
10 0,409 28,75
15 0,401 30,14
Fraksi G 20 0,364 36,59 26,61
25 0,281 51,05
Kontrol negatif 0,574
04
10 7 13,41
. 15 0,494 13,97 30,12
Fraksi H 20 0,456 20,56
25 0,309 46,17
Kontrol negatif 0,574
10 0,466 18,82
15 0,434 24,39
Fraksi I 20 0,382 33,45 27,68
25 0,304 47,04

Kontrol negatif

0,574
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Nilai ICso dari ekstrak metanol dan sembilan
fraksi hasil kolom ekstrak metanol ditentukan
menggunakan kurva kalibrasi dari konsentrasi
dan nilai persen inhibisi (gambar 1).

Fraksi A

20
S y = 0.5332x + 5.694
Kz R% = 0.9895
2 15
=
[=}
(o=

10

0 5 10 15 20 25
konsentrasi (mg/L)

Gambar 1. Kurva kalibrasi persen inhibisi

Nilai ICsp masing-masing sampel dicantumkan
dalam tabel 1. Dari tabel 1 diketahui bahwa
baik ekstrak maupun fraksi hasil kolom
menunjukan aktifitas yang kuat sebagai
antioksidan

3.3 Kandungan Total Fenolik Ekstrak Metanol
dan Fraksi Kolom Ekstrak Metanol

Pengujian kandungan total fenolik dilakukan
pada ekstrak metanol dan sembilan fraksi
hasil kolom ekstrak metanol untuk melihat
korelasi aktifitas antioksidan yang
ditunjukkan oleh ekstrak metanol maupun
sembilan fraksi hasil kolom ekstrak metanol
tersebut. Uji kandungan total fenolik
dilakukan dengan menggunakan metode
Follin-Ciocalteu melalui penentuan nilai Galic
acid equivalen (GAE). Data hasil uji tersebut
dicantumkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil uji kandungan total fenolik

Sampel Absorb Kandungan Total

an fenolik (mg/L GAE)
Ekstrak MeOH 1,004 2927 4
Fraksi A 0,0975 3,22
Fraksi B 0,098 4,52
Fraksi C 0,11 43,4
Fraksi D 0,106 30,64
Fraksi E 1,7145 5200
Fraksi F 1,4645 4412,9
Fraksi G 0,5855 1577,4
Fraksi H 0,2365 451,6
Fraksi I 0,2785 587,1

www.kimia.fmipa.unand.ac.id

Data absorban ekstrak metanol dan fraksi
hasil kolom ekstrak metanol pada tabel 2
digunakan untuk penentuan kandungan total
fenolik dengan menggunakan persamaaan
regresi yang didapatkan dari pengukuran
absorban asam galat sebagai larutan standar.
Data absorban larutan standar asam galat
dapat dilihat pada Gambar 2. Kandungan total
fenolik dari ekstrak metanol dan fraksi hasil
kolomnya dicantumkan dalam Tabel 2.

Larutan Standar Asam Galat

0.8
y = 0.0062x + 0.0965

506 R? = 0.9902
=
5 0.4
2
< 0.2

0

0 20 40 60 80 100

Konsentrasi

Gambar 2. Grafik absorban larutan standar
asam galat

3.4 Korelasi Nilai ICsop dan Kandungan Total
Fenolik
Hubungan antara aktivitas antioksidan
dengan kandungan total fenolik pada Gambar
3. Pada grafik, dapat dilihat determinan (R?)
antara  aktivitas = antioksidan  dengan
kandungan total fenoliknya adalah 0,9376
sedangkan nilai korelasinya (R) adalah 0,9485.
Berdasarkan data diatas dapat diketahui
bahwa 94,85% total fenolik yang terdapat di
dalam sampel berpengaruh kepada aktivitas
antioksidan yang dimiliki oleh ekstrak
metanol daun Lantana camara Linn dan fraksi
kolomnya.

y =-0.0036x +31.486
R?=0.9376

10

o

AKTIVITAS
ANTIOKSIDAN (ICs5)

0 2000 4000 6000
TOTAL FENOLIK (GAE)

Gambar 3. Grafik hubungan aktivitas
antioksidan dengan kandungan total fenolik
dari ekstrak metanol dan fraksi aktif
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antioksidan daun tumbuhan Lantana camara
Linn.

4 Kesimpulan
a. Ekstrak metanol dan sembilan fraksi kolom

ekstrak metanol daun Lantana camara Linn
positif mengandung fenolik

. Kandungan total fenolik dari ekstrak
metanol dan sembilan fraksi hasil kolom
ekstrak metanol masing-masing adalah
sebagai berikut 2927,4 mg/L GAE (ekstrak
metanol); 3,22 mg/L GAE (fraksi A), 4,5
mg/L GAE (fraksi B), 43,4 mg/L GAE
(fraksi C), 30,64 mg/L GAE (fraksi D), 5200
mg/L (fraksi E), 4412,9 mg/L (fraksi F),
1577,4 mg/L GAE (fraksi G), 451,6 mg/L
GAE (fraksi H), 587,1 mg/L GAE (fraksi I).

. Ekstrak metanol dan sembilan fraksi hasil

kolomnya menunjukkan aktivitas sebagai
antioksidan dengan nilai ICsp masing-
masing sebagai berikut 23,25 mg/L
(esktrak metanol); 83,09 mg/L (fraksi A);
80,17 mg/L (fraksi B); 36,16 mg/L (fraksi
C); 50,18 mg/L (fraksi D); 11,58 mg/L
(fraksi E); 22,32 mg/L (fraksi F); 26,61
mg/L (fraksi G); 30,12 mg/L (fraksi H);
27,68 mg/L (fraksi I).
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ISOLASI SENYAWA TRITERPENOID DAN UJI SITOTOKSISITAS DARI
EKSTRAK N-HEKSANA KULIT BATANG JARAK KEPYAR (Ricinus communis L.)
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Abstrak: Isolasi senyawa triterpenoid dari ekstrak n-heksana kulit batang jarak kepyar (Ricinus communis
L. telah dilakukan. Isolasi dilakukan dengan metode kromatografi kolom menggunakan silika gel
sebagai fasa diam, kemudian n-heksana dan etil asetat sebagai fasa gerak dengan metode SGP (Step
Gradient Polarity). Hasil isolasi berwujud padat berwarna putih dan memberikan noda tunggal berwarna
ungu pada plat kromatografi lapis tipis dengan pereaksi H2SO4 2 N dan pereaksi Liebermann-Burchard.
Karakterisasi senyawa hasil isolasi secara kimia menggunakan metode spektroskopi. Berdasarkan
spektrum UV menunjukkan adanya ikatan rangkap pada Amax 204,80 nm dan spektrum IR menunjukkan
adanya serapan C-H alifatis 2928,88 cm, C=0O pada 1894,26 cm, C-O pada 1232,83 cm, pada bilangan
gelombang 1686,67 cm mengindikasikan adanya gugus C=C, dan pada 1373 cm™! menunjukkan gugus
geminal dimetil yang menandakan bahwa senyawa hasil isolasi merupakan senyawa triterpenoid. Uji
sitotoksisitas dilakukan dengan metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT), hasilnya menunjukkan bahwa
esktrak n-heksana tidak mempunyai sifat sitotoksisitas dengan LCsp yaitu 1.423,31 mg/L dan senyawa

isolat mempunyai sifat sitotoksisitas dengan nilai LCso yaitu 813,20 mg/L.

Kata kunci: Ricinus communis L., triterpenoid, uji sitotoksisitas.

I. Pendahuluan

Jarak kepyar (Ricinus communis L.) merupakan
salah satu tanaman yang digunakan sebagai
obat. Bagian yang umum digunakan adalah
bagian daun dalam bentuk segar kemudian
dikeringkan. Jarak kepyar merupakan tanaman
yang tumbuh subur di daerah tropis [1].
Tanaman jarak kepyar bermanfaat sebagai
antiradang, pencahar (purgative actions), koreksi
prolapse, antineoplastik (antikanker) dan
menghilangkan  racun. Akarnya  bersifat
antirematik dan menenangkan [2].

Tanaman ini masih sedikit diteliti pada bagian
kulit batang yang memiliki cukup banyak
senyawa metabolit sekunder yang memiliki
aktifitas biologis [3]. Maka dari itu dilakukan
pengujian awal antikanker terhadap senyawa
aktif yang terkandung dalam tumbuhan dengan
uji  sitotoksisitas dengan metode yang
digunakan vyaitu Brine Shrimp Lethality Test
(BSLT). Beberapa kelebihan dengan
menggunakan metode BSLT adalah cepat waktu
ujinya, sederhana (tanpa teknik aseptik), murah,
jumlah organisme banyak [4]. Metode pengujian
ini didasarkan pada senyawa aktif dari
tumbuhan yang bersifat toksik dan mampu
membunuh larva Artemia Salina Leach [5]. Sifat
sitotoksik dapat diketahui berdasarkan jumlah
kematian larva pada konsentrasi tertentu. Suatu

senyawa metabolit sekunder dikatakan aktif
terhadap uji sitotoksik jika memiliki nilai LCso
(Konsentrasi yang mampu membunuh 50%
larva udang) kurang dari 1000 pg/mL setelah
waktu kontak 24 jam [6].

Salah satu senyawa metabolit sekunder yang
cukup banyak terkandung di dalam tanaman
dan memiliki sifat sitotoksik adalah senyawa
triterpenoid. Triterpenoid adalah senyawa
metabolit sekunder turunan terpenoid yang
kerangka karbonnya berasal dari enam satuan
isoprena (2-metilbuta-1,3-diene) yaitu kerangka
karbon yang dibangun oleh enam satuan C5 dan
diturunkan dari hidrokarbon C30 asiklik , yaitu
skualena. Senyawa ini berbentuk siklik atau
asiklik dan sering memiliki gugus alkohol,
aldehida, atau asam karboksilat [7]. Penelitian
ini bertujuan untuk mengisolasi senyawa
triterpenoid dari ekstrak n-heksana kulit batang
jarak kepyar dan uji sitotoksisitasnya.

II. Metodologi Penelitian

2.1 Alat dan Bahan

Alat yang digunakan adalah alat gerinda, neraca
analitik, seperangkat alat distilasi, Rotary
Evaporator Heidolph WB 2000, lampu UV A =
254 dan 365 nm, oven, kertas saring, alumunium
foil, chamber besar untuk KLT (Kromatografi
Lapis Tipis) preparatif, plat KLT, kolom
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kromatografi, Fisher melting point aparatus,
spektrofotometer UV-1700 Series (Shimadzu),
spektroskopi inframerah (IR) (Perkin Elmer 1600
series), peralatan gelas yang umum digunakan
dalam laboratorium, serta peralatan yang
digunakan untuk metode “BSLT” seperti wadah
pembiakan larva, pipet mikro, dan vial.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian
ini adalah n-heksana (Brataco), etil asetat
(Brataco) dan metanol (Brataco), silika gel 60
(0,063-0,200 mm/ Merck), pereaksi Mayer, asam
klorida pa (Merck) dan bubuk magnesium
(Merck) dan Dbesi (III) klorida (Merck), asam
sulfat pekat (Merck), akuades, anhidrida asetat
(Merck), plat kromatografi lapis tipis Fass. Kertas
saring, asam asetat 15 % (Merck), asam asetat
98% (Merck), n-butanol (Merck), kloroform
(Merck), ammoniak (Merck), asam borat
(Merck), asam sitrat (Merck), natrium
hidroksida 2% (Merck), telur udang Artemia
salina, air laut, dan dimetilsulfoksida (DMSO)
(Merck).

2.2 Uji profil fitokimia senyawa triterpenoid
Sampel segar sebanyak 2 g dimasukkan ke
dalam tabung reaksi, kemudian diekstrak
dengan metanol yang telah dipanaskan diatas
nyala spritus selama 5 menit. Kemudian
disaring dalam keadaan panas ke dalam tabung
reaksi lain dan ditambahkan kloroform dan
akuades dengan perbandingan 1:1 masing-
masingnya sebanyak 5 mL, kocok dengan baik,
kemudian biarkan sejenak hingga terbentuk dua
lapisan kloroform-air. Dari lapisan kloroform
diambil 2 mL dan dimasukkan ke dalam tiga
lubang plat tetes masing-masing tiga tetes,
biarkan hingga kering, kemudian dalam satu
lubang plat tetes ditambahkan dua tetes asam
sulfat pekat, ke dalam lubang plat tetes lainnya
ditambahkan setetes anhidrida asetat dan
setetes asam sulfat pekat. Terbentuknya warna
hijau menandakan adanya steroid, sedangkan
bila terbentuknya warna cincin merah atau
ungu menandakan adanya triterpenoid.

2.3 Isolasi senyawa triterpenoid

2.3.1 Maserasi kulit batang jarak kepyar

Sebanyak 700 g sampel jarak kepyar yang sudah
halus dimaserasi dengan n-heksana lebih
kurang 1,5 L satu kali maserasi. Setelah
dimaserasi selama 2  hari, dilakukan
penyaringan terhadap sampel. Hal seperti ini
dilakukan berulang-ulang sampai filtrat hasil
maserasi mengalami perubahan warna menjadi
tidak berwarna lagi. Kemudian dilanjutkan
dengan proses penguapan pelarut dengan rotary
evaporator sampai diperoleh ekstrak kental.
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2.3.2 Uji Kromatografi lapis tipis ekstrak kental
Sebelum dilakukan kromatografi kolom, ekstrak
kental n-heksana di KLT terlebih dahulu
menggunakan perbandingan eluen tertentu
untuk  menentukan pelarut yang tepat
digunakan  dalam  pemisahan. = Dengan
menggunakan KLT ini dapat terlihat sistem
pemisahan nantinya menggunakan sistem SGP
atau isokratik.

2.3.3 Kromatografi kolom

Kolom yang telah bersih dipasang dengan posisi
vertikal pada standar dan kran ditutup.
Sepertiga kolom diisi dengan pelarut n-heksana
dan bagian bawah kolom dialas dengan kapas.
Sebanyak 150 g silika gel yang telah dibuburkan
dengan n-heksana lalu dimasukkan ke dalam
kolom sedikit demi sedikit dengan keadaan
kran kolom terbuka dengan tujuan untuk
menghilangkan kemungkinan adanya
gelembung udara pada kolom yang akan
mengganggu proses pemisahan. Fase diam
dihomogenkan dengan mengelusi secara
berulang-ulang dengan n-heksana. Sampel yang
akan dikolom dipreabsorbsi terlebih dahulu
dengan mencampurkan ekstrak kental dengan
silika (1:1) sampai homogen hingga saat
dimasukkan ke kolom sudah dalam bentuk
bubuk.

Selanjutnya kromatografi kolom menggunakan
sistem eluen SGP dimulai dari pelarut yang non
polar hingga polar yaitu heksan 100% dan etil
asetat 100% dengan peningkatan kepolaran 0,5.
Hasil elusi dari kolom ditampung dengan vial
yang kemudian di KLT kembali untuk
mengetahui pola pemisahan nodanya. Noda
dan nilai Rf yang sama dari hasil elusi digabung
sehingga didapatkan beberapa fraksi. Dari fraksi
tersebut dilakukan pemisahan senyawa dengan
cara  rekromatografi  kolom. Kemudian
dilakukan pemurnian untuk mendapatkan
senyawa murni.

2.4 Uji kemurnian dan karakterisasi

2.4.1 Uji kromatografi lapis tipis

Senyawa hasil isolasi dilarutkan dengan pelarut
yang sesuai dan ditotolkan pada plat KLT dan
dielusi dengan beberapa perbandingan eluen.
Hasil elusi dilihat dengan menggunakan
pengungkap noda lampu UV X 254 nm dan A
365 nm. Untuk senyawa murni akan
memberikan bercak noda tunggal meskipun

digunakan eluen dengan kepolaran yang
berbeda.

2.4.2 Identifikasi golongan senyawa
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Identifikasi golongan senyawa dilakukan
sebagai uji lanjutan untuk mengetahui golongan
senyawa yang diisolasi. Uji golongan senyawa
dilakukan dengan kromatografi lapis tipis (KLT)
dengan menggunakan lampu UV A 254 dan A
365 nm sebagai pengungkap noda dan pereaksi
Liebermann-Burchard.

2.4.3 Karakterisasi

Senyawa hasil isolasi dikarakterisasi dengan
spektrofotometer UV dan IR dimana masing-
masing spektrum yang didapatkan dianalisa
sehingga didapatkan informasi ikatan rangkap
dan gugus fungsi.

2.5  Uji sitotoksisitas dengan metode “Brine
Shrimp Lethality Test”

2.5.1 Pembenihan udang

Hewan uji yang digunakan adalah larva udang
Artemia salina Leach. Larva didapatkan dengan
menetaskan telur udang selama 48 jam dalam
wadah pembiakan. Wadah pembiakan terdiri
atas dua bagian yang salin terhubung, dimana
terdapat bagian terang dan bagian gelap.
Wadah kemudian diisi dengan air laut dan telur
udang yang akan ditetaskan ke dalam wadah
bagian gelap. Setelah menetas larva akan
berenang menuju bagian terang wadah.

2.5.2 Uji sitotoksisitas
Uiji sitotoksisitas ini dilakukan terhadap ekstrak
n-heksana dan senyawa hasil isolasi. Sebanyak
20 vial uji disiapkan untuk masing-masing
ekstrak dan senyawa hasil isolasi dan 2 vial
untuk larutan kontrol. Vial yang digunakan
terlebih dahulu dikalibrasi pada volume 5 mL.
Sebanyak 10 mg sampel diencerkan dalam labu
ukur 10 mL kemudian dilarutkan dengan
metanol sampai tanda batas dan didapatkan
larutan induk 1000 mg/L. Dari larutan induk
dilakukan pengenceran bertingkat untuk
mendapatkan 5 variasi konsentrasi yaitu 500;
250; 125; 62,5; 31,25 mg/L yang masing-
masingnya dimasukkan ke dalam vial sebanyak
5 mL dan dilakukan duplo. Larutan sampel
tersebut diuapkan, setelah kering ditambah 50
uL dimetil sulfoksida dan dicukupkan 5 mL
dengan air laut. Untuk larutan kontrol hanya
berisi 50 uL dimetil sulfoksida dan air laut.
Setelah itu, ke dalam masing-masing vial
dimasukkan 10 ekor larva udang.

Terhitung dari larva udang dimasukkan
ke dalam masing-masing vial, setiap jam ke 4,
jam ke 8, jam ke 12, jam ke 16, jam ke 20 dan jam
ke 24 diamati jumlah kematian larva udang.
Jumlah larva yang mati dihitung setelah 24 jam.
LCso dihitung dengan hubungan nilai logaritma
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konsentrasi bahan toksik uji dan nilai Probit dari
persentase mortalitas hewan uji merupakan
fungsi linear Y = a + bX.

III. Hasil dan Pembahasan

3.1 Uji profil fitokimia senyawa triterpenoid

Hasil uji fitokimia sampel kulit batang jarak
kepyar menunjukkan bahwa kulit batang jarak
kepyar mengandung senyawa triterpenoid. Hal
ini dibuktikan dengan adanya cincin berwarna
ungu setelah ditambahkan setetes anhidrida
asetat dan setetes asam sulfat pekat pada lubang
plat tetes. Hasil ini sesuai dengan artikel yang
ditulis oleh Ribeiro dan kawan-kawan yang
menyatakan bahwa tanaman jarak kepyar
mengandung senyawa alkaloid, flavonoid,
kumarin, triterpenoid dan steroid [8].

3.2 Isolasi senyawa triterpenoid

3.2.1 Maserasi kulit batang jarak kepyar

Metode ekstraksi yang digunakan pada
penelitian ini adalah maserasi. Dibandingkan
dengan metode lain yang menggunakan proses
pemanasan seperti sokletasi, metode maserasi
lebih banyak dipilih karena tidak menggunakan
proses pemanasan karena senyawa metabolit
sekunder mudah rusak dengan adanya proses
pemanasan tersebut. Sebanyak 700 g sampel
jarak kepyar yang sudah halus dimaserasi
dengan pelarut n-heksana dan hasil ekstraksi
diperoleh ekstrak pekat sebanyak 6,33 g. Maka
diperoleh persen ekstrak n-heksana dari kulit
batang jarak kepyar sebesar 0,904 %.

3.2.2 Uji Kromatografi lapis tipis ekstrak kental
Ekstrak n-heksana yang didapatkan terlebih
dahulu di uji kromatografi lapis tipis, ini
bertujuan untuk mengetahui pola pemisahan
senyawa yang terdapat didalamnya.
Berdasarkan pola pemisahan noda dari ekstrak
n-heksana pada plat KLT yang dilihat pada
lampu UV 254 nm dan 365 nm didapatkan
bahwa proses kromatografi kolom lebih tepat
menggunakan sistem elusi bergradien karena
terdapat banyak noda yang tidak terpisah
dengan baik.

3.2.3 Kromatografi kolom

Hasil pemisahan dengan kromatografi kolom
ditampung dalam 144 vial. Setelah dilakukan
kromatografi kolom, untuk melihat pola noda
dari hasil kromatografi tersebut dilakukan KLT
sehingga diperoleh beberapa fraksi yang
memiliki noda dan Rf yang sama, selanjutnya
berdasarkan nilai Rf dan pola noda yang sama
tersebut digabungan yang menghasilkan 5
fraksi yaitu fraksi A - fraksi E. Fraksi B
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memberikan noda berwarna ungu dan hijau
setelah ditambahkan H>SO4 2 N pada plat KLT
tersebut. Ini menunjukkan bahwa fraksi B
mengandung senyawa triterpenoid. Untuk
pemisahan selanjutnya dilakukanr
ekromatografi kolom dengan silika gel sebagai
fasa diam dan dielusikan dengan perbandingan
eluen n-heksana : etil asetat.

3.2.4 Rekromatografi kilom fraksi B

Sebanyak 2 g fraksi B direkromatografi kolom
dengan fasa diam silika gel sebanyak 40 g dan
fasa gerak sebanyak 2,1 L dengan perbandingan
eluen (n-heksana : etil asetat). Hasil pemisahan
ditampung dalam 154 vial. Setiap vial dimonitor
dengan KLT menggunakan interval kelipatan
lima dan digabungkan berdasarkan pola, warna
dan Rf noda yang sama. Pada vial 4-8
memberikan noda berwarna ungu setelah
ditambahkan pereaksi Liebermann-Burchard
pada plat KLT yang menunjukkan adanya
senyawa triterpenoid. Kemudian digabungkan
dan di uapkan sehingga didapatkan berupa
padatan berwarna putih.

Padatan berwarna putih dibilas berkali dengan
n-heksana untuk membersihkan dari pengotor
sehingga diperoleh senyawa triterpenoid yang
larut dalam pelarut n-heksana. Larutan ini
dimonitoring dengan plat KLT dengan
penampak noda lampu UV 254 nm, 365 nm.
Hasil monitoring dengan plat KLT tidak
menghasilkan noda, setelah ditotolkan dengan
pereaksi Liebermann-Burchard dan dipanaskan
menghasilkan noda berwarna ungu. Ini
membuktikan bahwa noda ungu tersebut (Rf
0,48) merupakan senyawa triterpenoid.

3.3 Uji kemurnian dan karakterisasi

3.3.1 Uji kromatografi lapis tipis

Uji ini dilakukan untuk membuktikan bahwa
senyawa telah murni, senyawa hasil isolasi
dielusi dengan beberapa perbandingan eluen
dan penambahan penampak noda dapat dilihat
pada Tabel 1.

Berdasarkan Tabel 1 bahwa  dengan
penambahan pereaksi Liebermann-Burchard
menunjukkan noda tunggal dan berwarna
ungu. Ini menunjukkan bahwa senyawa hasil
isolasi tersebut adalah senyawa triterpenoid.
Dilihat dari Rf senyawa hasil isolasi yang dielusi
dengan  berbagai  perbangingan  eluen
menunjukkan  noda  tunggal. Hal ini
mengindikasikan bahwa senyawa hasil isolasi

www.kimia.fmipa.unand.ac.id

tersebut telah murni dapat dilihat pada Gambar
1.

Gambar 1. KLT senyawa hasil isolasi

3.3.2  Spektroskopi UV

Karakterisasi senyawa hasil isolasi dilakukan
dengan menggunakan spektrofotometer UV-
1700 Series. Sehingga spektrum UV dapat
mengindikasi senyawa yang mengandung
ikatan rangkap terkonjugasi, senyawa aromatik,
gugus kromofor dan ausokrom. Bentuk
spektrum UV senyawa hasil isolasi dapat dilihat
pada Gambar 2.
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Gambar 2. Spektrum UV senyawa hasil isolasi

Berdasarkan pita serapan maksimum yang
diperoleh dari spektrum UV mengindikasikan
adanya serapan maksimum pada Amax = 204,80
nm. Serapan maksimum pada spektrum UV
tersebut menandakan adanya eksitasi elektron
dari o ke m*, dimana eksitasi elektron ini
menandakan adanya ikatan rangkap pada
senyawa. Pada serapan ini juga terlihat bahwa
pada senyawa hasil isolasi tidak ada ikatan
rangkap Dberkonjugasi walaupun memiliki
ikatan rangkap.

Tabel 1. Hasil uji kemurnian senyawa dengan beberapa perbandingan eluen dan penampak noda
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Perbandingan Eluen

No. Heksana Etil Asetat Penampak Noda Hasil Rf
1. 9 1 Lampu UV 254 nm Tidak ada noda Tidak ada
2. 9 1 Lampu UV 365 nm Tidak ada noda Tidak ada
3. 9 1 Liebermann-Burchard 1 noda, ungu 0,48
4, 7 3 Liebermann-Burchard 1 noda, ungu 0,54
5. 6 4 Liebermann-Burchard 1 noda, ungu 0,62
6. 9 1 H,SO.2 N 1 noda, ungu 0,31
7. 7 3 HSO42 N 1 noda, ungu 0,44
8. 6 4 H,SO.2 N 1 noda, ungu 0,60
Pengujian aktifitas sitotoksisitas dilakukan
3.3.3 Spektroskopi IR terhadap ekstrak n-heksana dan senyawa

Karakterisasi senyawa hasil isolasi dilakukan
dengan spektroskopi IR memperlihatkan
beberapa serapan yang terlihat pada Gambar 3.
Spektrum inframerah senyawa hasil isolasi
semakin mendukung senyawa hasil isolasi
merupakan senyawa triterpenoid dengan
memberikan indikasi beberapa pita serapan,
yaitu pada bilangan gelombang 2928,88 cm
menunjukkan pita serapan C-H alifatis, dan
spektrum yang mengindikasikan adanya C=0O
stretching pada bilangan gelombang 1894,83 cm-
1, pita serapan pada bilangan gelombang 1686,67
cm™ mengindikasikan adanya gugus C=C, pita
serapan 1232,83 menunjukkan serapan C-O
yang kemungkinan terdapat pada ester dan
anhidrida, kemudian pada bilangan gelombang
1373 cm merupakan serapan dari geminal
dimetil yang merupakan ciri khas senyawa
triterpenoid yang mendukung data
spektroskopi ultra violet.

53
50

%T

10

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
em-1

Gambar 3. Spektrum inframerah senyawa hasil
isolasi pada plat KBr

3.4 Uji sitotoksisitas dengan metode “Brine
Shrimp Lethality Test”

triterpenoid. Persen kematian larva udang
dikonversi menjadi nilai probit. Hasil
perhitungan aktifitas sitotoksisitas ini berupa
nilai LCso. Grafik sitotoksisitas ekstrak n-
heksana dan senyawa triterpenoid dapat dilihat
pada Gambar 4 (a) dan (b).

Ekstrakn-Heksana

5
E 2 ¥ = 1,0962x +1,5434
= R==0,9304
1
o}
o] 1 2 3
Log C
(@)
Senyawa Triterpenoid
(5]
5
:f 4 kr*“’./‘
E 3 y = 0,9368x + 2,2737
= 2 R2=0,9822
1
0
o] 1 2 3
Log C

Gambar 4. Grafik sitotoksisitas (a) ekstrak n-
heksana dan (b) senyawa triterpenoid

Menentukan nilai LCsy dari masing-masing
ekstrak n-heksana dan senyawa triterpenoid
dengan menggunakan kurva regresi antara log
konsentrasi (X) dan nilai probit (Y). Hasil regresi
dan LCspdapat dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2. Hasil LCsy ekstrak n-heksana dan
senyawa triterpenoid

No. Sampel LCso (mg/L)
1. Ekstrak n-heksana 1.423,31
2.  Senyawa triterpenoid 813,20

Berdasarkan Tabel 2 dapat dilihat bahwa
ekstrak n-heksana memiliki daya aktif sitotoksik
yang sangat lemah terhadap hewan uji Artemia
salina karena memiliki nilai LCsp lebih dari 1000
mg/L. Sedangkan senyawa triterpenoid
memiliki nilai LCsp kecil dari 1000 mg/L. Suatu
senyawa metabolit sekunder dapat dikatakan
aktif terhadap uji sitotoksik jika nilai LCso kecil
dari 1000 mg/L, sehingga dapat dikatakan
bahwa ekstrak n-heksana tidak aktif terhadap
uji sitotoksik dan senyawa triterpenoid aktif
terhadap uji sitotoksik.

IV. Kesimpulan

Senyawa hasil isolasi dari ekstrak n-heksana
kulit batang jarak kepyar adalah golongan
triterpenoid yang berwujud padat dan berwarna
putih. Berdasarkan spektrum UV senyawa ini
menunjukkan adanya ikatan rangkap dan
spektrum IR menunjukkan adanya gugus C=C,
C-O dan C=0. Hasil uji sitotoksik menunjukkan
ekstrak n-heksana dari kulit batang jarak kepyar
tidak aktif sebagai zat sitotoksik dengan nilai
LCso sebesar 1.423,31 mg/L sedangkan senyawa
triterpenoid hasil isolasi ini aktif terhadap uji
sitotoksik dengan tingkat toksik yang lemah
dengan nilai LCsp sebesar 813,20 mg/L.
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MEMPELAJARI INTERAKSI ANTARA TAUTOMER ADENIN DENGAN
SENYAWA METABOLIT AKTIF GENISTEIN MENGGUNAKAN METODE
SEMIEMPIRIS (AM1)
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Abstract: In this study we analyzed the adenine tautomers most likely formed and most stable among
adenine tautomers with genistein active metabolite compound. This research was studied by
semiempirical method (AM1). The research was concluded that from 8 adenine tautomers, tautomers
easiest form is adenine 1 with a total energy value -40,176.70880915 kcal / mol. For most interactions
may be formed between the genistein diolepoxide compound with adenine is with adenine 2 with a
total value of lowest energy is -140,599.6493465 kcal / mol and form adduct. The results also explain
that the interaction of adenine 2 with diketone genistein also easily formed which is characterized by
its total energy value of the lowest is -131,924.6040599 kcal / mol.

Keywords: Adenine, Tautomers, Semiempirical (AM1), Genistein

I. Pendahuluan

Flavonoid adalah suatu kelompok senyawa
fenolik yang terbesar ditemukan di alam. Dua
cincin Cé6 terikat pada rantai propan (C3)
sehingga membentuk suatu susunan C6-C3-
C6l. Flavonoid mempunyai cincin yang
memungkinkan  terbentuknya  metabolit
diketon dan diolepoksida. Adanya senyawa
metabolit aktif ini memungkinkan untuk
berinteraksi dan berikatan dengan basa
nitrogen DNA yang memiliki berbagai macam
bentuk tautomer. Ikatan antara senyawa
metabolit aktif dengan tautomer basa nitrogen
dari DNA inilah yang menyebabkan
karsinogen. Senyawa metabolit aktif dari
flavonoid ini adalah isoflavon diol epoksida
dan isoflavon diketon?3.

Gambar 1. Struktur senyawa isoflavon diol
epoksida??

Gambar 2. Struktur senyawa isoflavon
diketon??

Karsinogen merupakan sifat yang
menyebabkan kanker dengan menghasilkan
perubahan (mutasi) dalam materi genetik,
atau DNA.

Interaksi senyawa karsinogen ini dengan asam
deoksiribonukleat (DNA) dalam sel-sel tubuh
akan menyebabkan terganggunya proses-
proses biologis. Proses ini merupakan proses
karsinogenesis yaitu proses terjadinya kanker
yang diawali dengan adanya kerusakan DNA
atau mutasi pada gen-gen pengatur
pertumbuhan. Mutasi tersebut umumnya
disebabkan karena adanya paparan senyawa
karsinogen®.

Pembentukan adduct yang bersifat karsinogen
antara genistein dengan salah satu basa DNA
yaitu adenin akan dipengaruhi oleh bentuk
tautomer dan kestabilan tautomer. Adenin
mempunyai 8 buah bentuk tautomer.
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Gambar 3. Struktur tautomer adenin

Tautomer dari adenin ini akan berinteraksi
atau berikatan dengan senyawa isoflavon diol
epoksida dan isoflavon diketon yang akan
membentuk  kompleks  isoflavon-adenin.
Untuk dapat mengetahui bentuk struktur
yang paling mungkin dalam menghasilkan
adduct dari tautomer adenin di dalam tubuh
perlu dikembangkan desain molekul baik
dengan cara sintesis langsung maupun dicoba
dengan pendekatan pemodelan menggunakan
konsep-konsep kimia komputasi®.

Pada penelitian ini digunakan metode
semiempiris AM1. Dengan metode ini dapat
ditentukan nilai energi total, HOMO, LUMO,
dan panjang ikatan atau disesuaikan dengan
kebutuhan peneliti untuk nilai potensial kimia
(i), kekerasan kimia (1)), nilai transfer elektron
(AN)¢ ,yang terjadi pada reaksi antara
genistein dengan basa DNA (adenin) yang
menghasilkan adduct diketon dan diol
epoksida yang bersifat karsinogen didalam
tubuh.

II. Metodologi Penelitian

2.1 Molekul yang diamati, dan peralatan

Molekul yang diamati pada penelitian ini
adalah 8 macam tautomer dari adenin dan
senyawa dari genistein dan adduct antara
adenin dengan genistein diol epoksida dan
genistein diketon.

www.kimia.fmipa.unand.ac.id

Dalam penelitian ini menggunakan peralatan
komputer dengan prosesor intel® Core™Intel
Core i3-370M, memory 2GB HDD 320 GB.
Adapun perangkat lunak (software) yang
digunakan adalah sistem operasi
Windows™2000, Hyperchem™  for Windows
versi 8.

2.2 Prosedur penelitian

Dalam penelitian ini, untuk menggambarkan
struktur setiap senyawa dibuat dengan
menggunakan paket program Hyperchem for
Windows versi 8. Proses selanjutnya yaitu
melakukan optimasi geometri molekul berupa
minimasi energi molekul untuk memperoleh
konformasi struktur  yang paling stabil.
Perhitungan dalam penelitian dilakukan
dengan metode semiempiris AM1 dengan
RMS gradient 0.001 kkal/A mol dan maximum
cycle 500 atau sesuai dengan yang dibutuhkan.
Metode optimasi dilakukan berdasarkan
algoritma Polak-Ribiero. Keadaan struktur
paling stabil ditandai dengan didapatkan
energi total terendah. Untuk mendapatkan
luaran data dilakukan perhitungan single point
terhadap masing-masing molekul yang telah
dioptimasi. Langkah kerja tersebut adalah
untuk tautomer adenin, genistein, dan bentuk
adduct antara adenin yang memiliki energi
terendah dengan genistein.

Parameter yang ditentukan pada tautomer
adenin adalah energi HOMO dan LUMO
untuk genistein, energi hidrasi, dan panas
pembentukan atau sesuai kebutuhan.

Tahap selanjutnya dari penelitian ini adalah
berdasarkan energi HOMO dan LUMO yang
didapatkan dari tautomer adenin dan
genistein, ditentukan nilai potensial kimia (j),
kekerasan kimia (1)), indeks elektrofilisitas (®),
dan transfer elektron (AN).

III. Hasil dan Pembahasan

3.1 Analisis tautomer adenin

Tautomer  adenin  dioptimasi  dengan
menggunakan metode semiempiris AM1. Dari
hasil optimasi didapatkan nilai energi total
dari masing-masing tautomer adenin yang
disajikan pada Tabel 1.
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Tabel 1. Hasil optimasi tautomer adenine

Tautomer adenin Energi total

(kkal/mol)
Adenin 1 -40176,7088915
Adenin 2 -40157,0673556
Adenin 3 -40165,1298987
Adenin 4 -40169,0332064
Adenin 5 -40161,5513415
Adenin 6 -40160,7139831
Adenin 7 -40162,2057454
Adenin 8 -40154,1680705

Dari 8 tautomer adenin yang dioptimasi, yang
memiliki energi total terendah adalah adenin 1
yaitu -40176,70880915 kkal/mol. Hal ini
menunjukkan bahwa adenin 1 merupakan
tautomer yang paling mudah terbentuk
dibandingkan dengan tautomer lainnya.

¢

Gambar 4. Tautomer adenin 1 yang paling
mudah terbentuk

3.2 Analisis interaksi tautomer adenin dengan
genistein diol epoksida
Nilai energi total dari senyawa genistein diol
epoksida dengan tautomer adenin terdapat
pada Tabel 2 Dilihat dari tabel diatas, nilai
energi total dari 8 tautomer adenin yang
direaksikan dengan senyawa genistein diol
epoksida, nilai paling kecil adalah senyawa
genistein diol epoksida dengan adenin 2 yaitu
-140599,6493465 kkal/mol. Dengan demikian
interaksi adenin 2 dengan genistein diol
epoksida merupakan interaksi yang paling
stabil dibandingkan dengan tautomer lainnya.
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Tabel 2. Energi total interaksi tautomer
adenin dengan genistein diol epoksida

Molekul Energi total
(kkal/mol)
Adduct genistein diol -139940,9354439
epoksida-adenin 1
Adduct genistein diol -140599,6493465
epoksida -adenin 2
Adduct genistein diol -139955,7625749
epoksida -adenin 3
Adduct genistein diol -139939,9125153
epoksida -adenin 4
Adduct genistein diol -139937,5265196
epoksida -adenin 5
Adduct genistein diol -139955,6707083
epoksida -adenin 6
Adduct genistein diol -139939,9125180
epoksida -adenin 7
Adduct genistein diol -139940,9354443
epoksida -adenin 8
®
°»

<

Gambar 5. Adduct genistein diol epoksida-
adenin 2

3.3 Analisis interaksi tautomer adenin dengan
genistein diketon

Nilai energi total yang paling kecil dari 8
tautomer adenin yang direaksikan dengan
senyawa genistein diketon adalah senyawa
adduct genistein diketon-adenin 2 vyaitu -
131924,6040599 kkal/mol. Nilai energi total
paling rendah ini menunjukkan bahwa adduct
genistein -adenin 2 merupakan adduct yang
paling stabil dan yang paling mudah
terbentuk dibandingkan dengan interaksi
tautomer adenin dengan senyawa genistein
diketon lainnya. Nilai energi total dari
senyawa genistein diketon dengan tautomer
adenin terdapat pada Tabel 3 .
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Tabel 3. Energi total interaksi tautomer adenin
dengan genistein diketon

Energi total
Molekul (kka%/mol)
Adduct genistein -131284,0336101
diketon -adenin 1
Adduct genistein -131924,6040599
diketon -adenin 2
Adduct genistein -131282,1662095
diketon -adenin 3
Adduct genistein -131286,5473455
diketon -adenin 4
Adduct genistein -131286,5943977
diketon -adenin 5
Adduct genistein -131280,5119407
diketon -adenin 6
Adduct genistein -131286,5473708
diketon -adenin 7
Adduct genistein -131286,0497015

diketon -adenin 8

Gambar 6. Struktur adduct genistein diketon -
adenin 2

3.4 Analisis transfer elektron

Nilai transfer elektron (AN) diperoleh dari
pehitungan potensial kimia (p) dan kekerasan
kimia (n). Nilai transfer elektron (AN)
menunjukkan kemungkinan adduct yang
mudah terbentuk antara tautomer adenin
dengan senyawa genistein diol epoksida dan
senyawa genistein diketon. Semakin besar
nilai transfer elektron (AN) semakin mudah
terbentuknya adduct. Nilai positif pada
transfer elektron (AN) menunjukkan bahwa
tautomer adenin bertindak sebagai pendonor
elektron dan genistein diol epoksida dan
genistein diketon bertindak sebagai akseptor
elektron atau penerima elektron, sebaliknya
jika nilai transfer elektron (AN) negatif maka
tautomer adenin bertindak sebagai akseptor
elektron dan genistein diol epoksida dan
genistein diketon bertindak sebagai pendonor
elektron.
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Nilai transfer elektron (AN) antara tautomer
adenin dengan senyawa genistein diol
epoksida disajikan pada Tabel 4.

Tabel 4. Nilai AN dari senyawa genistein diol
epoksida, genistein diketon dengan 8 tautomer
adenin.

Nama Genistein diol ~ Genistein
Senyawa epoksida diketon
Adenin 1 0,02128 0,0088799
Adenin 2 -0,001871 - 0,009865
Adenin 3 0,05136 0,01772
Adenin 4 0,01524 0,011104
Adenin 5 - 0,009334 0,01875
Adenin 6 0,04856 0,02487
Adenin 7 0,03814 0,034801
Adenin 8 0,04346 0,038997

Dari tabel tersebut dapat dilihat bahwa nilai
transfer elektron (AN) banyak bernilai positif
kecuali pada adenin 2 dan adenin 5 yang
bernilai negatif yang menunjukkan tautomer
adenin 1, adenin 3, adenin 4, adenin 6, adenin
7 dan adenin 8 bertidak sebagai pendonor
elektron dan senyawa genistein diol epoksida
bertindak sebagai aseptor elektron. Jumlah
transfer elektron yang paling banyak antara
tautomer adenin dengan senyawa genistein
diol epoksida adalah dengan ad

&m‘g - r
S}Y &
Gambar 7. Struktur adduct genistein diol
epoksida-adenin 3
Pada Tabel 4 terlihat juga bahwa nilai transfer
elektron (AN) antara tautomer adenin dengan

senyawa genistein diketon hampir bernilai
positif semua kecuali adenin 2 yang bernilai
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negatif yang menandakan bahwa tautomer
adenin 1 hingga adenin 8 kecuali adenin 2
bertindak sebagai pendonor elektron dan
senyawa genistein diketon bertindak sebagai
aseptor elektron. Jumlah transfer elektron
yang paling banyak antara tautomer adenin
dengan senyawa genistein diketon adalah

dengan adenin 8

<«

Gambar 8. Struktur adduct genistein diketon-
adenin 8

IV. Kesimpulan

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan
dapat disimpulkan bahwa dari 8 tautomer
adenin, tautomer yang paling mudah
terbentuk adalah adenin 1 dengan nilai energi
total  -40176,70880915 kkal/mol.  Untuk
interaksi yang paling mungkin terbentuk
antara senyawa genistein diol epoksida
dengan adenin adalah dengan adenin 2
dengan nilai energi totalnya yang paling
rendah yaitu -140599,6493465 kkal/mol dan
membentuk adduct. Hasil penelitian ini
menunjukkan bahwa interaksi adenin 2
dengan genistein diketon juga mudah
terbentuk yang ditandai dengan nilai energi
totalnya yang paling rendah vyaitu -
131924,6040599 kkal/mol.
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SINTESIS DAN KARAKTERISASI KARBON AKTIF DARI LIMBAH
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Abstrak: Sintesis dan karakterisasi karbon aktif dari limbah cangkang kelapa sawit telah
dipelajari. Karbon dari cangkang kelapa sawit disintesis dengan karbonisasi pada suhu 300°C
dan 400°C selama 4 jam. Untuk meningkatkan performancenya dilakukan aktivasi secara kimia
dengan perendaman menggunakan KOH 10 M (1:4) selama 4 jam. Hasil karakterisasi XRD
menyatakan karbon cangkang kelapa sawit adalah amorf berada pada 20 yaitu berkisar 25° dan
47°. Berdasarkan hasil EDX didapatkan persentase karbon aktif ukuran 45 pm dari cangkang
kelapa sawit adalah 72,12 %. Karbon aktif yang diaktivasi memiliki luas permukaan spesifik
hampir 15 kali lebih besar yaitu 27,253 m?/g dibandingkan dengan karbon tanpa diaktivasi
yaitu 1,829 m?/g.

Kata kunci: aktivasi, aktivator KOH, karbon, karbon aktif, karbonisasi, limbah cangkang kelapa

sawit

I. Pendahuluan

Karbon aktif dari cangkang kelapa sawit
karena bahan yang lebih mudah didapat
dan juga wupaya pengelolaan terhadap
limbah cangkang kelapa sawit yang saat ini
pemanfaatannya belum optimal. Cangkang
sawit merupakan bagian yang paling keras
pada komponen yang terdapat pada kelapa
sawit. Semakin banyak kandungan
selulosa, hemiselulosa dan lignin maka
akan semakin baik karbon aktif yang
dihasilkan [1].

Secara umum, terdapat dua metode dalam
menyiapkan karbon aktif yakni aktivasi
kimia dan aktivasi fisika. Aktivasi kimia
dilakukan dengan merendam bahan baku
dalam larutan kimia tertentu seperti ZnCl,,
HsPO,. Aktivasi fisika dilakukan melalui 2
(dua) langkah yaitu proses karbonasi bahan
baku dan aktivasi karbon dengan
pemanasan sampai temperatur tinggi.

Oleh karena itu dalam penelitian ini
dilakukan sintesis dan karakterisasi karbon
aktif dari limbah cangkang kelapa sawit
dengan aktivator KOH. Karakterisasi yang
dilakukan yaitu XRD (X-Ray Diffraction),
SEM-EDX (Scanning Elektron Microscopy-
Enerqy Dispersive X-Ray), FTIR (Fourier

Transform infrared Spektroscopy), dan SAA
(Surface Area Analyzer).

II. Metodologi Penelitian

2.1 Alat dan Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini
yaitu limbah cangkang kelapa sawit, KOH,
HCl, aluminium voil, dan akuades.

Alat-alat yang digunakan pada penelitian
ini yaitu hot plate (IKA” C-MAG HS 4), oven,
furnace, neraca analitis (Mettler PM4000),
ayakan, pH meter, lumpang, alu, dan
peralatan gelas laboratorium lainnya,
Fourier  Transform  Infrared  Spectroscopy
(FTIR), X-Ray Diffraction (XRD), Scanning
Electron Microscopy - Energy Dispersive X-
Ray (SEM-EDX), dan Surface Area Analyzer
(SAA).

2.2 Prosedur Percobaan

2.2.1Karbonisasi Karbon Cangkang Kelapa
Sawit

Cangkang kelapa sawit dimasukkan ke

dalam krus porselen lalu di furnance pada

suhu 300°C dan 400°C selama * 4 jam.

Karbon yang dihasilkan didinginkan,

dihaluskan, dan diayak dengan

menggunakan ayakan berukuran 45 pm

dan 63 pm.
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2.2.2 Aktivasi Karbon Cangkang Kelapa Sawit
Karbon diaktivasi dengan menambahkan
KOH 10 M dengan perbandingan massa
karbon dan KOH 1:4. Karbon direndam
dengan KOH, diaduk hingga KOH merata,
dan didiamkan selama * 4 jam. Kemudian
karbon di furnance pada suhu 300°C dan
400°C selama 4 jam. Selanjutnya dilakukan
pencucian dengan menambahkan HCl 0,1
M sampai pH 7, dan dilanjutkan pencucian
dengan akuades. Kemudian karbon
dipanaskan dengan oven pada suhu + 105°
C.

2.2.3 Karakterisasi Karbon Cangkang Kelapa
Sawit

Karbon aktif limbah cangkang kelapa sawit
dikarakterisasi dengan XRD  untuk
menentukan struktur dari karbon,
karakterisasi SEM untuk mengetahui
morfologi dan homogenitasnya, komposisi
material yang terdapat pada karbon
dikarakterisasi dengan EDX, karakterisasi
FTIR untuk mengetahui gugus fungsi yang
terkandung di dalam karbon cangkang
kelapa sawit, dan Analisis BET dilakukan
dengan menggunakan karakterisasi SAA
untuk mengetahui luas permukaan spesifik
dari karbon cangkang kelapa sawit.

III. Hasil dan Pembahasan

3.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Hasil pola difraksi sinar-x memperlihatkan
struktur karbon aktif dari cangkang kelapa
sawit adalah amorf, karena struktur kristal
biasanya memiliki banyak puncak yang
periodik dan puncak-puncak energi yang
tajam dan sempit sedangkan pada Gambar
1 tidak menunjukkan ciri-ciri tersebut [2].
Aziz, Hermansyah et al (2016) melaporkan
pola yang sama untuk karbon cangkang
kelapa sawit yaitu puncak difraksi terletak
pada 20 yang berkisar pada 25° dan 47° [3].
Berdasarkan hasil ini maka karbon aktif
dari cangkang kelapa sawit dapat
digunakan sebagai bahan elektroda pada
superkapasitor.
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Gambar 1. Pola difraksi karbon aktif cangkang
kelapa sawit dengan suhu pembakaran 400°C.

3.2 Scanning Elektron Microscopy (SEM

L

Gambar 2. Hasil Karakterisasi SEM dengan
perbesaran 3000 kali pada karbon cangkang
kelapa sawit pada suhu pembakaran 400°C
(@) ukuran 45 pm tidak diaktivasi;(b)
ukuran 63 pm tidak diaktivasi;(c) ukuran
45 pm diaktivasi;(d) ukuran 63 pm tidak
diaktivasi.

Pada Gambar 2 dapat dilihat bahwa
morfologi permukaan karbon cangkang
kelapa sawit setelah diaktivasi dengan
KOH menunjukkan peningkatan luas
permukaan  karena  partikel  karbon
terpecah menjadi bagian yang lebih kecil
[3]. Karbon cangkang kelapa sawit dengan
suhu pembakaran 400°C yang diaktivasi
KOH menyebabkan ukuran volume pori
menjadi lebih besar dan distribusi ukuran
pori lebih merata pada karbon aktivasi
dibandingkan dengan karbon yang belum
diaktivasi, volume pori terlihat lebih besar
pada karbon aktif ukuran 45 pm
dibandingkan dengan karbon aktif ukuran
63 pm.
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3.3 Energy Dispersive X-Ray (EDX)

Pada Tabel 1 menunjukkan bahwa karbon
dari cangkang kelapa sawit pada suhu
pembakaran 400°C mengandung unsur
karbon, oksigen, silika, kalsium, dan
kalium. Komposisi paling banyak yang
terkandung dalam karbon dari cangkang
kelapa sawit adalah unsur karbon. Hal ini
juga terlihat pada pola difraksi yang
menunjukkan bahwa puncak dari karbon
seperti yang terlihat pada Gambar 1. Unsur
kalsium dan silika kemungkinan berasal
dari mineral lain yang terkandung dalam
karbon cangkang kelapa sawit karena
bahan dasar karbon berasal dari bahan
alam [4]. Sedangkan unsur oksigen berasal
dari bahan baku yang tertinggal karena
proses karbonisasi yang tidak sempurna.
Komposisi unsur kalsium dan silika sangat
kecil dan untuk unsur kalium berasal dari
aktivator KOH yang masih tersisa dikarbon
aktif. Pada Tabel 1 dengan suhu
pembakaran 400°C yang diaktivasi dengan
KOH dengan ukuran 45 pm terlihat bahwa
komposisi dari unsur oksigen, kalsium dan
silika yang paling kecil namun unsur
karbon yang paling banyak terdapat pada
karbon ukuran 63 pm. Hal ini dikarenakan
pengaruh aktivasi dapat mengurangi
persentase kadar oksigen pada sampel
karena adanya zat yang menguap dan
semakin banyaknya karbon yang terikat
[43].

Pengaruh  aktivasi terhadap karbon
cangkang kelapa sawit memberikan persen
berat dari karbon meningkat baik untuk
ukuran partikel 45 pm ataupun 63 pm.
Setelah proses aktivasi, karbon ukuran 45
pm dan 63 pm memberikan persentase
berat karbon yang tidak jauh berbeda,
tetapi apabila mempelajari luas permukaan
dari data BET (Tabel 2) yang diberikan
ternyata luas permukaan dari karbon
ukuran 45 pm memberikan nilai yang jauh
lebih besar dari 63 um. Oleh karena itu,
karbon aktif cangkang kelapa sawit ukuran
partikel 45 pm dipilih untuk digunakan
sebagai bahan elektroda superkapasitor
pada penelitian ini.
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Tabel 1. Komposisi unsur karbon dari
cangkang kelapa sawit pada suhu
pembakaran 400°C dengan menggunakan
EDX.

Berat (%)

Unsur Tanpa aktivasi Aktivasi

45pum 63um 45um 63 um

C 59,38 44,63 7212 75,36

O 3094 3898 20,39 23,20

Si 6,02 9,29 026 083
Ca 3,14 4,19 0,24 0,61
KK - - 0,51 2,90

K - - 6,99 1,8

3.4 Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR)

Gambar 3 pada semua spektrum
menunjukkan adanya serapan pada angka
gelombang 3231 cm?! yang merupakan
daerah pita serapan dari gugus O-H
streching dari asam karboksilat, daerah
2152,7 cm! merupakan daerah pita serapan
gugus C=C streching, daerah 1586,15 cm-!
merupakan daerah pita serapan gugus C=C
streching senyawa aromatis, daerah 641,75
cm™ merupakan daerah pita serapan ikatan
=C-H.

Gambar 3. Spektrum FTIR dari karbon
cangkang kelapa sawit dengan suhu
pembakaran 400°C (a) ukuran 45 pm tanpa
diaktivasi; (b) ukuran 63 pm tanpa
diaktivasi; (c) ukuran 45 pm diaktivasi
KOH; dan (d) ukuran 63 pm diaktivasi
KOH.

Spektrum tersebut menunjukkan bahwa
masih ada senyawa lain yang terkandung
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dalam karbon cangkang kelapa sawit
karena karbon berasal dari bahan alam
[3,4]. Pada spektrum FTIR yang diaktivasi,
pengaruh  aktivasi dengan  KOH
mengaktifkan gugus-gugus fungsi dari
karbon cangkang kelapa sawit. Ini dapat
dilihat dari munculnya puncak-puncak
baru dan tajam setelah diaktivasi (Gambar
3 (c) dan (d)), adanya gugus-gugus fungsi
yang baru akan meningkatkan kapasitansi
pada superkasitor. Perbedaan ukuran
partikel tidak mempengaruhi senyawa
yang terkandung dalam cangkang kelapa
sawit. Setelah diaktivasi ada beberapa
gugus yang hilang dan gugus baru yang
muncul saat karbon telah diaktivasi.

3.5 Isoterm BET

Isoterm adsorpsi menggunakan nitrogen
pada 77 K untuk sampel cangkang kelapa
sawit dipelajari dalam penelitian ini, yang
ditunjukkan pada Gambar 4. Pengujian ini
dilakukan  untuk  mengetahui luas
permukan dari karbon cangkang kelapa
sawit. Berdasarkan Gambar 4 (a) terlihat
dari siklus adsorpsi menghasilkan data
tekanan relativ sebagai fungsi jumlah
nitrogen yang dimasukkan dan diserap
sampel. Pada Gambar 4 (a) terlihat volume
gas yang di adsorpsi akan terukur
sebanding dengan tekanan gas yang
berfungsi sebagai adsorbat. Selanjutnya
dari besaran volume gas dikonversi
menjadi besaran luas dan dikonversi oleh
alat SAA  (Surface Area  Analyzer).
Berdasarkan hasil kurva BET ditunjukkan
bahwa isotherm jenis tipe II, dibuktikan
dari ketajaman dan kemiringan kurva
mulai terjadi pada nilai p/p° besar dari 0,1.
Hal ini berarti bahwa proses adsorbsi
terjadi sangat cepat setelah nilai tersebut,
yang menunjukkan bahwa ukuran pori
karbon terdiri dari mikropori dan mesopori
[45]. Perbandingan luas permukaan yang
semakin besar akibat pengaruh dari
aktivasi KOH dapat dilihat pada Tabel 2.
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Gambar 4. Spektrum BET dari karbon
cangkang kelapa sawit dengan suhu
pembakaran 400°C (a) ukuran 45 pm tanpa
diaktivasi; (b) ukuran 45 pm diaktivasi
KOH.

Aktivasi dengan menggunakan KOH pada
berbagai material karbon dipelajari untuk
meningkatkan luas permukaan dan
memperbaiki performance elektrokimianya
[5]. Pada Tabel 2 terlihat bahwa pengaruh
aktivasi ~ dapat = meningkatkan  luas
permukaan hampir 15 kali lebih besar
dibandingkan tanpa yang diaktivasi. Ini
dikarenakan karbon yang telah diaktivasi
mengalami pengembangan pori sehingga
memiliki luas permukaan yang lebih besar
[3]. Penelitian yang sama juga dilaporkan
oleh Chao P et al (2013) yang menggunakan
KOH sebagai aktivator pada karbon dari
limbah daun teh dimana adanya aktivator
KOH akan memperkecil diameter pori dan
memperluas volume pori serta luas
permukaan. Berdasarkan hasil ini maka
karbon aktif dari cangkang kelapa sawit
dengan ukuran partikel 45 pm yang
diaktivasi KOH ini dapat digunakan
sebagai bahan elektroda pada
superkapasitor.

52



Jurnal Kimia Unand (ISSN No. 2303-3401), Volume 6 Nomor 4, November 2017

Tabel 2. Luas permukaan spesifik karbon
cangkang kelapa sawit pada suhu
pembakaran 400°C

Jenis ukuran

partikel pada Luas
permukaan
suhu pembakaran spesifik (m?/g)
400-C P &
45 pm tanpa
diaktivasi 1,829
45 um diaktivas
KOL 27,253
63 um diaktivasi
KOH 15,677

IV. Kesimpulan

Karbon aktif dari limbah cangkang kelapa
sawit memiliki performance yang baik, ini
dibuktikan dari hasil karakterisasi XRD
yang menyatakan karbon cangkang kelapa
sawit adalah amorf berada pada 20 yaitu
berkisar 25° dan 47° yang menunjukkan
bahwa karbon aktif dari limbah cangkang
kelapa sawit adalah grafit. Berdasarkan
hasil EDX didapatkan persentase karbon
aktif ukuran 45 pm dari cangkang kelapa
sawit adalah  72,12%. Peningkatkan
performance dilakukan dengan
pengaktivasian terhadap karbon
menggunakan aktivator KOH. Karbon aktif
yang diaktivasi memiliki luas permukaan
spesifik hampir 15 kali lebih besar yaitu
27,253 m?/g dibandingkan dengan karbon
tanpa diaktivasi yaitu 1,829 m?/g.
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