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ABSTRAK

Indonesia berpotensi menghasilkan minyak atsiri, diantaranya adalah minyak sereh wangi.Minyak ini diperoleh
dari metode proses destilasi uap dari daun sereh wangi. Kandungan di dalamgminyak” sereh wangi adalah
geraniol dan sitronelal. Kegunaannya adalah untuk industri kosmetik, farmasi dan dapatjuga digunakan sebagai
anti serangga. Meningkatnya kesadaran masyarakat akan keamanan kesehatan..dan lingkungan, maka
dibutuhkan bahan anti serangga yang ramah lingkungan. Pada penelitianyini Bertujuan membuat biokomposit
minyak sereh wangi sebagai anti serangga. Bahan yang digunakan adalahytepung glukomanan sebagai matriks,
karagenan sebagai penguat dan minyak sereh wangi serta propilen glikal sebagai aditif. Metoda yang digunakan
pada pembuatan biokomposit adalah metoda pemanasan pada s@ht» 90, °C, dan penambahan minyak sereh
wangi pada suhu 45 °C. Minyak sereh wangi akan terenkapsulasi di‘fdalam biokomposit. Produk hasil penelitian
diaplikasikan ke serangga jenis kecoa. Selanjutnya dianalisa erganeleptik, bobot sisa, sineresis, efektifitas pada
serangga kecoa dan analisa biodegradable. Hasil menunjukkan,waktu yang efektif untuk aplikasi biokomposit
minyak sereh wangi pada serangga kecoa adalah selama 6, minggu, bobot sisa sebesar 6,67%, sineresis
93,33% dan pemendaman selama 2 bulan akan menjadikanhiokomposit hancur didalam tanah.

Kata kunci : minyak sereh wangi, biokomposit, anti serangga
ABSTRACT

Indonesia potentially produces essentialloils;*such as citronella oil. This oil is obtained by method of distillation
vapor-water process from leaves of Lemograss. The content in oil is geraniol and citronella. It can be applied on
cosmetic industry, pharmaceutical, and an insect repellent. The improvement of awareness on health and
environmental security were enceuraging the environmental friendly material of insect repellent. This research
aims is to make citronella“hiocomposite as an insect repellent. The material used was glucomannan flour as
matrix, carrageenan asgamplifier and citronella as well as propilen glikol as additives. The method for
biocomposite process Was heating method on 90 °C and the addition of citronella at temperature 45 °C.
Citronella will encapstlatetin’biocomposite. Research product will be applied on insect cockroach. Furthermore,
product was analyzed) for organoleptic, residual weight, sineresis, effect on insect cockroach and
biodegradablelity. The’results show the effective time of application citronella biocomposite on the insect
cockroaches is 6 week, the residual weight is 6.67%, sineresis is 93.33% and soaking for 2 months will make
biocomposite destroyed in the soil.

Key words: citronella oil, biocomposite, insect repellent

PENDAHULUAN

Indonesia memiliki sumber daya alam
yang beraneka ragam, diantaranya adalah
tumbuh-tumbuhan sebagai bahan baku minyak
atsiri, yaitu: sereh wangi, nilam, cengkeh, akar
wangi, gaharu, pala, dan lain-lain. Minyak sereh
wangi merupakan atsiri yang diperoleh dengan

cara distilasi uap dari daun tanaman sereh
wangi (Lestari 2013). Dalam perdagangan
dikenal dua tipe minyak sereh wangi, yaitu tipe
Ceylon dan tipe Jawa (Indonesia). Minyak sereh
wangi tipe Ceylon diperoleh dari distilasi daun
Cymbipogon nardus, Rendle atau Lenabatu,
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sedangkan minyak sereh wangi tipe Jawa
diperoleh dari Cymbopogon winterianus, Jowitt
atau Mahapengiri. Daerah penghasil minyak
sereh wangi di Indonesia terutama di Jawa,
khususnya Jawa Barat dan Jawa Tengah.
Negara yang membeli minyak sereh wangi
Indonesia adalah: Singapura, Jepang, Amerika
Serikat, Australia, Italia, Belanda, Jerman, India
dan Taiwan (Wijayanti 2015). Minyak sereh
wangi mengandung 94% sitronelal, 4% geraniol/
nerol, 1,2% dimethil oktanol, 0,2% sitronelol dan
0,4% komponen bertitik didih rendah (Agustian
et al. 2007). Geraniol dan sitronelal ini dapat
digunakan sebagai bahan baku untuk ekstraksi
beberapa isolat yang sangat penting yang dapat
diubah menjadi senyawa-senyawa aromatik
yang banyak digunakan pada berbagai industri
kosmetik dan farmasi. Sitronelal, sitronelol dan
geraniol merupakan komponen utama penyusun
minyak sereh wangi. Ketiga komponen ini
menentukan intensitas aroma, nilai dan harga
minyak sereh wangi.

Penelitian terdahulu menunjukkan minyak
sereh wangi dapat digunakan sebagai
antibakteri (Bota et al. 2015), bioadditive (Astuti
dan Putra 2014), pembasmi nyamuk, terutama
nyamuk jenis Aedes aegypti (Sofian et al. 2016;
Nurarifin 2014; Budiasih 2011; Wardani 2009),
dan skin lotion penolak nyamuk (Setyaningsih et
al. 2007).

Meningkatnya kesadaran masyarakat
untuk menjaga kesehatan dan lingkungan, maka
dibutuhkan bahan yang bersifaty, ramah
lingkungan. Pada saat ini meteda® yang
digunakan dalam membasmi sérangga adalah
dengan membunuh serahgga ‘ménggunakan
bahan-bahan kimia sintetis dan bersifat racun
bagi manusia. Sementara itu, aroma minyak
sereh mempunyai_kemamptan untuk digunakan
sebagai anti serangga.dan bersifat alami serta
tidak mengandungiyracun bagi manusia. Salah
satu metoda_penggunaan minyak sereh wangi
adalah sebagaitlotion, bahan pembersih, dan
obat gosok.%“Berdasarkan karakteristiknya,
minyak sereh wangi dapat juga digunakan
sebagai aditif pada komposit. Menurut Agustina
(2015), komposit adalah suatu material yang
terbentuk dari kombinasi dua atau lebih material,
dimana sifat mekanik dari material
pembentuknya berbeda-beda. Maka akan
dihasilkan material baru yang mempunyai sifat
mekanis dan karakteristik berbeda dengan
material pembentuknya. Pada umumnya
komposit terdiri dari matriks, penguat dan aditif.
Komposit yang terdiri dari bahan alami dan
dapat terurai disebut dengan biokomposit.

Pada penelitian ini adalah biokomposit
sereh wangi akan diaplikasikan sebagai anti

serangga dan bertujuan untuk mendapatkan
bahan anti serangga yang ramah lingkungan.
Sehingga diharapkan dapat mensubstitusi
bahan anti serangga yang menggunakan bahan
kimia, bersifat karsinogen dan membahayakan
kesehatan manusia serta tidak ramah
lingkungan.

BAHAN DAN METODE

Bahan Penelitian

Bahan yang dibutuhkan dalam penelitian
ini antara lain tepung glukomanan (PT. Forisa
Nusantari), karagenan (PT. Bintang tiga
swallow), propilen glikol . [Brataco], natrium
benzoate [Brataco], minyak-‘sereh wangi [PT.

Djasula wangi] dan®_akuades. Serangga,
khususnya kecoa.
Alat Penelitian

Peralatan{ “yang digunakan dalam

penelitian ini adalah} oven [Memmert], kertas
saring  Whatman, “peralatan gelas [Pyrex],
pemanas [Multimatic-5N], termometer, pengaduk
[[KA 20 RW digital] dan neraca analitis [Kern
AEJ]:

Metode Penelitian

Penelitian pembuatan biokomposit:
Tepung glukomanan dicampur  dengan
karagenan dengan ratio 1:1, lalu ditambahkan
natrium benzoate 0,1% diaduk sampai rata
kemudian ditambahkan akuades sebanyak 100
ml. Selanjutnya dipanaskan sampai suhu 90 °C,
sampai proses degelatinisasi. Dinginkan sampai
suhu 50 °C, lalu ditambahkan minyak sereh
wangi sebanyak 2% dan propilen glikol
sebanyak 5% sambil terus diaduk. Setelah
dingin, dicetak dan ditutup dengan aluminium
foil. Selanjutnya, didiamkan pada suhu ruang
selama 8 jam.

Penelitian  biokomposit minyak sereh
diaplikasikan pada seranggga kecoa.
Pembungkus aluminium foil biokomposit dibuka,
lalu diletakkan pada tempat yang sering
didatangi kecoa. Pengamatan dan analisa
organoleptik, berat sisa, sineresis dan efektifitas
dengan serangga dilakukan setiap minggu
selama 6 minggu. Sifat biodegredabilitas
biokomposit dianalisa dengan metode
pemendaman selama dua bulan.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada proses pembuatan biokomposit
sereh wangi, bahan yang digunakan adalah
tepung glukomanan, karagenan, etilen glikol dan
minyak sereh wangi. Bahan tersebut telah
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diproduksi di Indonesia. Senyawa glukomanan
merupakan pati dari tanaman iles-iles, yang
mempunyai sifat sebagai berikut: larut dalam air,
membentuk gel dan merekat. Senyawa
glukomanan dapat dipisahkan dari pati iles-iles
dengan metode pengendapan, ekstraksi dengan
pelarut dan enzimatik (Wardhani et al. 2016).
lles-iles mengandung senyawa glukomanan
sebanyak 25% - 55% (Rahayu 2013). Aplikasi
penggunaan glukomanan sangat luas baik
dibidang pangan maupun non pangan, pada
bidang pangan digunakan sebagai emulsifier
dan stabilizer. Pada bidang non pangan
digunakan pada farmasi dan kosmetik (Zhang et
al. 2014).

Karagenan diperoleh dari hasil ekstraksi
rumput laut merah dengan menggunakan air
panas atau larutan alkali pada suhu tinggi.
Mengandung natrium, magnesium dan kalsium
yang dapat terikat pada gugus ester sulfat dari
galaktosa (Irawan et al. 2012). Propilen glikol
adalah propane 1-2 diol dengan rumus molekul
C3HgO,, dan berat molekul 76,10, berupa cairan
kental, jernih, tidak berwarna, tidak berbau, rasa
agak manis, dan higroskopik, dapat bercampur
dengan air, etanol dan kloroform, eter dan
lemak. Propilen glikol berfungsi sebagai
antimikroba, disinfektan, solven dan stabilizer
untuk vitamin. Dalam bidang farmasi propilen
glikol berfungsi sebagai pelarut, pengekstrak
dan pengawet (Rowe et al. 2003). Potensi
bahan-bahan pembuatan biokomposit sereh
wangi, cukup banyak di pasaran lokal, sehifgga
dapat meningkatkan nilai tambah pada bahan
tersebut.

Proses pembuatan biokemposit
menggunakan suhu 90 °C, ini dikarenakan pada
suhu tersebut terjadi pemecahan,rantai pada
senyawa glukomanan_ dan dapat berikatan
dengan senyawa karagenan, ‘sehingga akan
terjadi proses gelatiniSasi. WPada penambahan
minyak sereh wangi.dilakukan pada suhu 45 °C,
ini bertujuan agar minyak sereh wangi tidak
menguap, sehingga®™ minyak sereh wangi
terenkapsulasi di dalam gel. Minyak sereh wangi
agar lebih stabil di dalam biokomposit, maka
biokomposit dilapisi dengan aluminium foil
selama 8 jam, sampai aroma sereh wangi dapat
terserap dengan baik. Pada saat diaplikasikan
pada serangga, pembungkus aluminium foil
dibuka dari biokomposit, agar aroma sereh
wangi dapat tersebar secara merata pada
tempat yang sering terdapat serangga, sehingga
kecoa tidak ada.

Analisa organoleptik biokomposit
Pada analisa organoleptik, yaitu terdiri
dari warna biokomposit, aroma sereh wangi dan

tekstur biokomposit. Warna biokomposit pada
awalnya berwarna hijau muda, dimana banyak
kandungan akuades, makin lama akuades akan
menguap. Pada minggu kelima dan keenam
warna biokomposit cenderung ke warna hijau
tua, ini dikarenakan kandungan air semakin
sedikit. Sereh wangi yang ditambahkan di dalam
biokomposit, akan menimbulkan aroma sereh
wangi. Berdasarkan pengamatan aroma sereh
wangi dapat stabil selama empat minggu,
selanjutnya mengalami penurunan aroma sereh
wangi, pada minggu kelima, aromanya sangat
tipis dan pada minggu keenam, aroma sereh
wangi semakin  menipis. Pada tekstur
biokomposit menunjukkan bentuknya gel lunak
stabil sampai minggu ketiga .~dan minggu
keempat sampai keenam mefigalamijperubahan
menjadi gel lebih keras. Untuk lebili jelas dapat
dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Analisa organoleptik biokomposit

Lama Warna Aroma Tekstur
aplikasi  biokompesit 4 biekomposit  biokomposit
Minggu Hijau muda Sereh wangi Gel lunak
ke 0 ++++
Minggu Hijau muda Sereh wangi Gel lunak
ke 1 ++++
Minggu Hijau muda Sereh wangi Gel lunak
ke 2 ++++
Minggu Hijau muda Sereh wangi Gel lunak
ke 3 + ++
Minggu Hijau muda Sereh wangi Gel sedikit
ke 4 +++ keras
Minggu Hijau tua Sereh wangi Gel banyak
ke 5 ++ keras
Minggu Hijau tua Sereh wangi Gel Kkeras
ke 6 + sekali.
Analisa berat sisa
Biokomposit sereh wangi terdiri dari

minyak sereh wangi, glukomanan, karagenan,
etilen glikol dan akuades. Berat sisa bertujuan
untuk mengetahui berat biokomposit setelah
akuades dan minyak menguap. Analisa dan
pengamatan berat sisa dilakukan setiap minggu
selama 6 minggu. Data menunjukkan bahwa
pada setiap minggu terjadi penurunan berat dan
ukuran biokomposit, hal tersebut terjadi karena
penguapan akuades dan minyak sereh wangi.
Pada minggu ke enam, sisa berat biokomposit
sebesar 6,67%. Untuk lebih jelas dapat dilihat
pada Gambar 1.
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Gambar 1. Bobot sisa biokomposit sereh wangi

Analisa sineresis biokomposit

Analisa sineresis ini bertujuan untuk
mengetahui jumlah banyaknya bahan yang
menguap pada setiap minggu, sampai minggu
keenam. Berdasarkan data menunjukkan bahwa
makin lama waktu maka makin banyak bahan
yang menguap. Pada minggu keenam
banyaknya bahan menguap sebesar 93,33%.
Untuk lebih jelas dapat dilihat pada gambar 2 di
bawabh ini.
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Gambar 2. Sineresis biokomposit sereh wangi

Gambar diatas menunjukkan bahwa
aroma sereh wangi dapat stabil selama 4
minggu. Pada minggu kelima dan keenam masih
mempunyai aroma sereh wangi, tetapi sedikit.

Analisa efektifitas pada serangga.

Analisa efektifitas biokomposit sereh
wangi pada serangga kecoa menunjukkan
bahwa aroma sereh wangi dapat menghilangkan
kecoa pada daerah yang mempunyai aroma
sereh wangi. Tempat yang biasanya banyak
terdapat serangga kecoa, setelah diletakkan
biokomposit sereh wangi akan menyebabkan

kecoa pergi dan selama masih ada aroma sereh
wangi, maka tempat tersebut tidak ada kecoa.

Tabel 2. Analisa efektifitas pada serangga

Jumlah  Jumlah
Lokasi sampling Kecoa Kecoa Efektifitas
(awal) (akhir)
Tanpa komposit 15 ekor 15 ekor 0%
Komposit 1 minggu 15 ekor 0 100%
Komposit 2 minggu 15 ekor 0 100%
Komposit 3 minggu 15 ekor 0 100%
Komposit 4 minggu 15 ekor 0 100%
Komposit 5 minggu 15 ekor 0 100%
Komposit 6 minggu 15 ekor 0 100%
Komposit 7 minggu 15 ekor 5 ekor 33,3%

Analisa biodegradable biokomposit.
Biokomposit dapatedikategorikan sebagai
bahan ramah lingkungan, apabila dapat
terdegradasi di alam.\Degradasi biokomposit
dapat dilakukan_dengan metoda pemendaman
(burial test) (Agustina et al. 2015; Waryat et al.
2013). Analisa degradasi biokomposit dilakukan
dengan menggunakan metoda pemendaman.
Pada ,metoda pemendaman biokomposit di
dalam®, tanah, akan terjadi proses aerobik-
anerobjk'sebanyak 50%-60%, selebihnya adalah
faktor/ lain, yaitu sinar matahari, air hujan,
makrorganisme, dan tanah (Bastioli 2005).
Biokomposit yang sudah tidak mengandung
aroma sereh wangi dipendam di dalam tanah
dan setiap minggu diamati perkembangannya.

Setelah pemendaman selama 2 bulan
menunjukkan bawah biokomposit tersebut
terurai selanjutnya hancur dan bercampur

dengan tanah.
KESIMPULAN

Aplikasi biokomposit sereh wangi dapat
dilakukan selama 6 minggu. Aroma sereh wangi
dalam biokomposit stabil selama 4 minggu dan
minggu kelima serta keenam aromanya sedikit.
Setelah enam minggu, analisa bobot sisa
biokomposit sereh wangi menunjukkan sebesar
6,67%, analisa sineresis menunjukkan sebanyak
93,33% dan efektifitas aplikasi biokomposit
sereh wangi adalah 6 minggu, serta analisa
biodegrabilitas selama 2 bulan. Biokomposit
sereh wangi dapat meningkatkan nilai tambah
minyak  sereh  wangi, karagenan dan
glukomanan. Ketiga tanaman tersebut banyak
tumbuh di daerah pertanian di Indonesia,
sehingga potensi untuk dikembangkan.
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ABSTRAK

Kadar sulfat (SO42') dipersyaratkan untuk diukur pada komoditi asam formiat teknis, hal ini tercantum pada SNI
2128:2013 (Standar Nasional Indonesia) yaitu maksimum 10 mg/kg. SNI tersebut menyatakan bahwa pengujian
kadar sulfat ditentukan dengan berdasarkan prinsip kekeruhan dan pehgukusan“dilakukan secara visual. Hal ini
menyulitkan laboratorium dikarenakan konsep kekeruhan tidak ‘memberikan warna sehingga kesulitan dalam
pengamatan. Berdasarkan hal tersebut maka laboratorium melakukampengembangan metode pengujian dengan
metode spektrofotometri UV-Vis berdasarkan prinsip kekeruhan.WHasil menunjukkan bahwa ketelitian metode
dilihat dari nilai RSD dan 2/3 CV, dimana nilai RSD yang (diperpleh sebesar 2,73% dan nilai 2/3CV sebesar
4,25%. Nilai tersebut telah memenuhi persyaratan ketelitién,metode yaitu %RSD harus lebih kecil daripada 2/3
%CVH. Nilai perolehan kembali dilakukan dengan cafra, menhambahkan standar sulfat dan diperoleh sebesar
101,44%. Nilai tersebut telah memenuhi persyaratah nilaifperolehan kembali yaitu sebesar 80% - 120%. Dari
hasil yang ditunjukkan oleh nilai ketelitian (presisi). dan nilai perolehan kembali (recovery) maka pengujian kadar
sulfat dalam komoditi asam formiat teknis dapatsdilakukan dengan metode spektrofotometri UV-Vis dengan
berdasar pada prinsip kekeruhan.

Kata kunci : Asam formiat teknis, Sulfat, Spektrofotometer UV-Vis
ABSTRACT

Sulfate content is required to be measured at a commodity of technical formic acid, which is listed in the SNI
2128:2013 (Indonesian National4Standard) on maximum value 10 mg/kg. Those SNI stated that the sulfate
content is determined By the test based on the principle of turbidity and the measurements were performed
visually. These become, thesproblem in laboratory, because the concept of turbidity does not provide the color for
observation. Undef these conditions, laboratory was developing test methods with UV-Vis spectrophotometry
method based on‘the principle of turbidity. Result show that the precision of the method seen from the value of
RSD and 2/3{CVawere 2.73% and 4.25% respectively. The value has to meet the requirements of accuracy
methods, % RSD’should be less than 2/3% CVH. Value recovery is done by adding sulfate standard and
obtained by 101.44%. The value meets the requirements reacquisition value that is equal to 80%-120%. From
the results shown by the value of precision and value recovery then testing sulfates content in technical formic
acid can be achieved by UV-Vis spectrophotometry under the principles of turbidity.

Key words : Technical formic acid, Sulfate, UV-Vis spectrophotometry

PENDAHULUAN

Asam formiat memiliki rumus kimia formiat banyak digunakan sebagai bahan kimia

HCOOH atau CH,0,, asam formiat ini sering penggumpal pada getah karet.
disebut juga sebagai asam semut. Asam formiat Indonesia memiliki Standar Nasional
disebut juga asam semut karena secara alami  Indonesia (SNI) untuk komoditi Asam formiat
terdapat pada sengat semut dan lebah. Asam  teknis yaitu SNI 2128:2013. SNI tersebut
menyebutkan perlu untuk melakukan pengujian
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parameter sulfat. Cara uji kadar sulfat dalam SNI
dilakukan dengan cara pengamatan kekeruhan
secara visual. Cara uji ini menimbulkan kendala
dalam proses pengujian di laboratorium uji
dikarenakan kemampuan mata tiap-tiap analis
yang berbeda dan persyaratan kadar sulfat
(SO,%) dalam Asam formiat teknis sesuai
dengan SNI 2028:2013 yang kecil vyaitu
maksimal 10 mg/kg menyebabkan tidak dapat
diamati secara visual. Penggunaan metode lain
diperlukan untuk mengatasi kendala tersebut.
Penelitian ini bertujuan untuk
mendapatkan metode analisis yang valid untuk
uji kadar sulfat pada asam formiat teknis dengan
menggunakan spektrofotometer Uv-Vis.

BAHAN DAN METODE

Bahan dan Alat Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan adalah
contoh asam formiat teknis, larutan standar
sulfat 1000 mg/L (Na,SO, Merck Batch
AMO0742049505 katalog 106649), larutan
natrium karbonat (Na,COgz) 1 N, larutan asam
klorida (HCI) 5 N, larutan barium klorida
(BaCl, H,0) 0,5 M, dan air suling.

Alat-alat yang digunakan dalam
penentuan kadar sulfat adalah Spektrofotometer
UV-Vis Shimadzu UV 2450 dan alat-alat gelas
yang diperlukan.

Metode Penelitian
Pembuatan kurva kalibrasi larutan standar
Memipet (2, 4, 6, 8, 10, 20 dan,30), mL
larutan standar sulfat 100 mg/L ke dalam, labu
ukur 100 mL ditambahkan air “suling™30 mL.
Menambahkan 2 mL larutan HCRN.dah 2 mL
larutan barium klorida ke dalam masing-masing
labu ukur. Kemudian ditera“déngan air suling
hingga 100 mL dan “hamogenkan. Larutan
standar didiamkan 4sefamas60 detik kemudian
diukur dengan menggunakan spektrofotometer
Uv-Vis pada panjang gelombang 420 nm.

Penentuan kadar sulfat pada contoh asam
formiat teknis

Contoh asam formiat teknis ditimbang
sebanyak 100 g ke dalam cawan penguap,
menambahkan 0,2 mL larutan natrium karbonat
dan diuapkan sampai kering pada penangas air
yang mendidih. Melarutkan residu dengan air
suling kemudian memindahkan larutan tersebut
ke dalam labu ukur 250 mL, diencerkan sampai
tanda tera dan dihomogenkan. Selanjutnya
memipet larutan contoh 4 mL ke dalam labu ukur
100 mL. Menambahkan 2 mL larutan HCI dan 2
mL larutan barium klorida ke dalam masing-
masing labu ukur. Kemudian ditera dengan air

suling hingga 100 mL dan homogenkan. Larutan
didiamkan selama 60 detik kemudian diukur
dengan menggunakan spektrofotometer Uv-Vis
pada panjang gelombang 420 nm. Panjang
gelombang 420 nm digunakan pada pengukuran
kadar sulfat (SO,%) ini berdasarkan pada SNI
6989.20:20009.

Penentuan kadar sulfat pada contoh asam
formiat teknis dengan penambahan standar
(spike)

Contoh asam formiat teknis ditimbang
sebanyak 100 g ke dalam cawan penguap,
menambahkan 0,0148 gram natrium sulfat
sebagai penambahan standar sulfat 100 mg/kg,
kemudian menambahkan 0,2 mL Jakutan natrium
karbonat dan diuapkan safmpai, kering pada
penangas air yang mendidih. Melartitkan residu
dengan air suling kemudian, memindahkan
larutan tersebut ke dalam labu ukur 250 mL,
diencerkan sampal tanda tera dan
dihomogenkan. Selanjutnya memipet larutan
contoh 4 mL KeNdalant labu ukur 100 mL.
Menambahkag 2, mL larutan HCI dan 2 mL
larutan barium klorida ke dalam masing-masing
labu ukuryKemudian ditera dengan air suling
hingga 200" mL dan homogenkan. Larutan
didiamkan selama 60 detik kemudian diukur
déngan’menggunakan spektrofotometer Uv-Vis
pada’panjang gelombang 420 nm.

Uji linearitas

Uji liniearitas didapat dari kurva kalibrasi
yang menghubungkan antara konsentrasi
larutan sebagai sumbu x dan sinyal analitik
absorbansi sebagai sumbu y dari hasil
pengukuran menggunakan spektrofotometer Uv-
Vis. Hasil dari uji tersebut menunjukkan
kemampuan metode analisa yang memberikan
respon secara langsung, proposional terhadap
konsentrasi analit dalam sampel (Harmita 2004).

Uji ketelitian (Presisi)

Uji presisi dilakukan dengan melakukan
replika analisa pada sampel minimal sebanyak
tujuh kali. Data analisa diolah untuk dihitung nilai
rata-rata, simpangan baku (SD), persen
simpangan baku relatif (% RSD) dan persen
simpangan baku relatif Horwitz (% RSD
Horwitz). Uji presisi ini untuk menunjukkan
kemampuan suatu metode analisis untuk
menunjukkan kedekatan dari suatu seri
pengukuran yang diperoleh dari sampel yang
homogen.

X = Zi: X L
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D

%RSD = X x100% (3)
%CVHorwitz= 2(-%°%¢) (4)
Keterangan:

X adalah nilai rata-rata

SD adalah standar deviasi

n adalah jumlah ulangan

%RSD adalah persen simpangan baku

relatif
C adalah kadar analit yang

dinyatakan dalam bentuk fraksi

Nilai %RSD yang didapat dibandingkan
dengan nilai 2/3 %CV Horwitz. Metode dikatakan
memiliki ketelitian yang baik jika %RSD < 2/3
%CV Horwitz.

Uji perolehan kembali (Recovery)

Uji perolehan kembali dilakukan untuk
mengetahui kecermatan dari proses analisa
melalui metode yang digunakan dengan kadar
analit yang sebenarnya. Uji ini dilakukan proses
penambahan (adisi) standar yang telah diketahyi
kadarnya pada sampel uji. Persentase
perolehan kembali dapat ditentukan déngan
rumus berikut.

% R = x100% (5)

" il
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pengujian kadar sulfat

Analisa penentuan” kadar sulfat pada
asam formiaty, geknisy, menggunakan metode
spektrofotometri‘dengan prinsip kekeruhan atau
turbiditi. Dimana " sulfat diendapkan dengan
barium kloridayBaCl,) untuk membentuk barium
sulfat (BaSO,) seperti yang terjadi pada
persamaan reaksi berikut:

S0, +BaCl, ———> BaSO, + 2CI
Barium sulfat yang terbentuk merupakan

endapan putih dengan sifat sulit larut dalam air.

Penambahan HCI berfungsi untuk memberikan

suasana asam agar dapat memperbesar
kelarutan terbentuknya BaSO, dan mencegah
terbentuknya endapan lain seperti CO3>, PO,>
terhadap Ba*". Setelah itu diukur absorbansinya
untuk didapatkan konsentrasi sulfat. Panjang
gelombang yang digunakan adalah sebesar 420
nm, karena sulfat akan optimal terbaca pada
panjang gelombang 420 nm.

Uji linearitas

Larutan standar dengan konsentrasi (2, 4,
6, 8, 10, 20, 30) mg/L; dan blanko diukur
absorbansinya pada panjang gelombang 420
nm. Hasil yang didapat dari kurva Kkalibrasi
larutan standar adalah koefisien regresi linear
(R%) sebesar 0,9917 dengap-persamaan garis y
= 0,0032x + 0,0051. Koefisien regresi linear
menunjukkan hubungan “proporsional antara
sumbu x dan y. Nilai*koefisien linear dikatakan
baik apabila nilai R%= +1 atau R* = -1 (Walpole

1995). Nilai Koefisien regresi linear yang
dihasilkan baik karena mendekati 1. Koefisien
korelasi _¢menumjukkan adanya hubungan

proporsignal antara konsentrasi dan absorbansi
larutan. Tanda positif pada koefisien korelasi

linie™ menunjukkan bahwa konsentrasi dan
absorbansi larutan memiliki korelasi yang
berbanding lurus pada rentang konsentrasi

larutan standar tersebut. Artinya, semakin tinggi
konsentrasi larutan maka absorbansi juga akan
semakin tinggi. Nilai intersep (a) dari persamaan
garis dapat menunjukkan adanya pengaruh
matriks dari larutan. Nilai intersep yang didapat
dari persamaan garis larutan standar sebesar
0,005. Nilai intersep yang semakin mendekati
nol berarti pengaruh gangguan matriks dari
larutan semakin kecil. Sebaliknya, nilai intersep
yang semakin jauh dari nol maka akan semakin
besar pengaruh dari matriks larutan sehingga
dapat mengganggu pengukuran. Nilai
kemiringan garis (b) menunjukkan sensitivitas
suatu metode. Semakin besar nilai kemiringan
garis berarti sensitivitasnya terhadap perubahan
konsentrasi akan semakin besar. Artinya, sedikit
saja terjadi perubahan konsentrasi akan mampu
mengubah sinyal yang dihasilkan detektor.
Sebaliknya, nilai kemiringan garis yang semakin
kecil maka perubahan konsentrasi yang kecil
tidak akan terlalu berpengaruh mengubah sinyal
detektor sehingga sensitivitasnya menjadi
kurang.
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Tabel 2. Data absorbansi standar sulfat

Standar sulfat Absorbansi (Serapan)

(mglL) 1 2 3 4 5 6 Rata-rata
2 0,0088 0,0089 0,0090 0,0091 0,0091 0,0091 0,0090
4 0,0178 0,0177 0,0179 0,0179 0,0178 0,0179 0,0178
6 0,0271 0,0273 0,0272 0,0272 0,0271 0,0272 0,0272
8 0,0328 0,0328 0,0326 0,0323 0,0323 0,0322 0,0325
10 0,0373 0,0377 0,0375 0,0374 0,0373 0,0373 0,0374
20 0,0641 0,0639 0,0636 0,0636 0,0636 0,0633 0,0637
30 0,1032 0,1034 0,1032 0,1032 0,1031 0,1028 0,1032

Kurva Standar Sulfat
0,1200
0,2000
; 0,800
'E 0,0600 ¥ = 0,0032% + 00051
F amam A = 0,0017
0,000
00,0000 ® ))
i 5 10 15 20 25 _an 55
Eonsentras] (mg/L)

Gambar 1.Kurva absorbansi larutan stanfar sulfat.

Uji ketelitian (Presisi)

Pengujian sampel tanpa penambahan
standar (non spike) dilakukan sebanyak minimal
tujuh kali pengujian. Syarat
keberterimaan %RSD tidak lebih dari 2/3 CV
Horwirtz. Menurut Harmita (2004), nilai presisins
2% merupakan syarat seksama suatu metode.
Namun, nilai presisi bergantung pada_kondisi
sampel, konsentrasi analit, sifat-sifat sampel dan
kondisi laboratorium. Semakin kecil konsentrasi
analit yang terukur maka akan seémakin besar
nilai presisinya. Pada kadarsatu per sejuta RSD

nya adalah 16%. Nilai \ketelitian

dapat

dari sederet sampel yang homogen dengan
perlakuan‘Sama. Kadar sulfat pada asam formiat
ipindiukur pada kadar satu per sejuta. Nilai RSD
yanghdiperoleh sebesar 2,73% yang berarti nilai
presisi untuk pengujian kadar sulfat dengan
metode spektrofotometer Uv-Vis ini dapat
dikatakan teliti. Selain itu, uji presisi ditinjau dari
syarat keberterimaannya berdasarkan nilai CV
Horwirtz, diperoleh persentase presisi (%RSD)
sebesar 2,73% dan nilai 2/3 CV Horwirtz
sebesar 4,25% sehingga dapat dilihat bahwa
nilai presisi yang didapat lebih kecil dari 2/3 CV
Horwitz dan memenuhi persyaratan.

menunjukkan kedekatamyhasil*yang diperoleh

Tabel 3. Data presisi penentuan kadar sulfat pada sampel asam formiat

Ulangan Kadar Sulfat (mg/kg) (% — @)°
1 458,578 55,3697
2 434,464 277,9853
3 434,955 261,8579
4 449,118 4,0782
5 465,480 205,7046
6 460,588 89,3212
7 454,777 13,2488
Jumlah 3157,960 907,5657
Rata-rata 451,137 129,6522
Standar deviasi 12,2988
Presisi (% RSD) 2,73
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Tabel 4.Penentuan %RSD dengan CV Horwitz

Kadar analit (mg/kg)
C
%RSD
%CV Horwitz
2/3 %CV Horwitz

451,137
0,0004511
2,73
6,38
4,25

% RSD < 2/3 % CV Horwitz
2,73 < 4,25

Uji perolehan kembali (Recovery)

Proses pelaksanaan uji perolehan kembali
dilakukan dengan mengukur kadar sulfat dalam
contoh asam formiat teknis, kemudian
dilanjutkan dengan pengujian asam formiat

teknis dengan adanya penambahan standar
sulfat berupa natrium sulfat dalam contoh uji
kemudian proses pengujian dilakukan sama
dengan proses uji kadar sulfat dan dilakukan
sebanyak minimal tujuh “kali pengulangan.

Tabel 5. Data persen perolehan kembali penentuan kadar sulfat dalam asam*ermiat.

Kadar sulfat Kadar sulfat

Kadar sulfat Persen perolehan

Ulangan contoh spike contoh+spike kembali
(mg/L) (mg/kg) (mg/kg) (%)
1 100,091 521,508 128,15
2 99,415 525,567 133,11
3 101,444 452,876 58,79
4 393,239 99,415 465,686 72,87
5 100,091 489,969 96,64
6 100,767 493,229 99,23
7 106,854 522,873 121,32
Rata-rata persen perolehafi kembaliy(%b) 101,44

Uji perolehan kembali dilakukamy, tntuk
menentukan jumlah analit yang dapat*diperoleh
kembali pada contoh yang ditambahkan dengan
standar yang telah diketahudi, “nilainya.
Penambahan standar (spike) sebesar 100 mg/kg
dilakukan sebanyak minimal tajufkali pengujian.
Persentase perolehan, kémbali "(recovery) yang
didapat sebesar 101,44%:Nilai ini masuk dalam
rentang syarat Kkeberterimaan pada selang
kepercayaan 95%%Wyaitu berkisar antara 80%-
120% (Kokasihy, 2004). Perolehan kembali
menyatakan! nilai referensi dengan nilai
sebenarnya dari hasil percobaan. Hasil yang
diperoleh  dari  uji perolehan  kembali
menunjukkan bahwa penentuan kadar sulfat
dengan metode spektrofotometri telah memberi
ketepatan yang cukup baik pada sampel asam
sulfat teknis yang diuji. Perolehan kembali
bergantung pada galat sistematik yang mungkin
terjadi selama proses analisis. Galat sistematis
adalah galat yang berasal dari penyebab yang
pasti seperti pengotor dalam alat gelas,
pemanasan pada proses penguapan, persiapan
larutan contoh uji, sifat fisik contoh uji dan reaksi
samping yang timbul dalam proses pengujian.
Nilai perolehan kembali akan semakin tinggi jika
galat sistematik dapat diperkecil. Penggunaan

pereaksi dan pelarut yang baik, instrumen yang
telah dikalibrasi, serta perlakuan prosedur yang
cermat akan memperkecil galat sistematik dalam
proses analisis (Harmita 2004).

KESIMPULAN

Pengujian kadar sulfat dalam asam
formiat teknis dapat diuji dengan menggunakan
metode  spektrofotometri pada  panjang
gelombang 420 nm dengan telah dilakukan
verifikasi terhadap metode tersebut. Hasil uji
ketelitian (presisi) dari verifikasi yang dilakukan
sebesar 2,73% sebagai %RSD. Akurasi yang
ditunjukkan oleh hasil persentase perolehan
kembali (% recovery) sebesar 101,44%.
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ABSTRAK

Sodium Tripolifosfat (STPP) merupakan salah satu bahan kimiayzyanghbiasa digunakan dalam bidang industri,
baik industri makanan dan selain industri makanan. Berdasarkan, SNh2109-2011, Sodium Tripolifosfat (STPP)
Mutu Teknis, kadar sodium tripolifosfat menjadi salah satu parameter uji yang diukur dengan menggunakan alat
spektrofotometer Continous Flow. Pada pengujian kadar sodidm fripolifosfat, resin dowex yang merupakan fase
diam untuk memisahkan sodium tripolifosfat, ortofosfat dan, pirofosfat perlu di aktivasi terlebih dahulu untuk
mendapatkan pemisahan yang sempurna. Kalibrator gntukyalat spektrofotometer Continous Flow pada pengujian
sodium tripolifosfat ini adalah sodium triphosphate pentabasie dengan kadar sodium tripolifosfat sebesar 99,7%.
Sebagai kalibrator alat Spektrofotometer ContingtiSyFlow, sodium triphosphate pentabasic sebaiknya dipanaskan
terlebih dahulu sebelum diuji. Hal ini dilihathdari’ akurasi yg diperoleh untuk kadar STPP pada sodium
triphosphate pentabasic tanpa dipanaskan sebesar 95,54% dan kadar STPP pada sodium triphosphate
pentabasic dengan dipanaskan terlebih dahulu sebesar 99,46%.

Kata kunci: Sodium Tripolifosfat
ABSTRACT

Sodium Tripolyphosphate®(SERP) is one of the common chemical used in industry both, food industry and
besides food industry, Basedyon SNI 2109-2011, Technical Quality of Sodium Tripolyphosphate (STPP), sodium
tripolyphosphate centent became one of the test parameters measured using the Continuous Flow
spectrophotometer. In‘testing of sodium tripolyphosphate content, dowex resin which is a stationary phase for
separating soditum tripolyphosphate, orthophosphate and pyrophosphate needs to be activated in advance to
obtain complete |iseparation. The calibrator for Continuous Flow spectrophotometer in this sodium
tripolyphosphatertest is sodium triphosphate pentabasic with sodium tripolyphosphate level of 99.7%. As a
Continuous Flow Spectrophotometer calibrator, the pentabasic sodium triphosphate should be preheated before
it is tested. This is seen from the accuracy obtained for STPP levels in pentabasic sodium triphosphate without
heating of 95.54% and STPP levels in sodium triphosphate pentabasic with preheated of 99.46%.

Keywords: Sodium Tripolyphosphate

PENDAHULUAN

Sodium Tripolifosfat (STPP) merupakan
salah satu bahan kimia yang biasa digunakan
dalam bidang industri. Penggunaan Sodium
Tripolifosfat dalam bidang industri terbilang
cukup luas, karena mencakup industri makanan

dan industri selain makanan. Namun demikian,
jenis yang digunakan pada masing-masing
industri  berbeda. Untuk Jenis  Sodium
Tripolifosfat yang digunakan pada industri
makanan adalah Sodium Tripolifosfat Food
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Grade, sedangkan Sodium Tripolifosfat yang
digunakan pada industri selain makanan adalah
Sodium Tripolifosfat teknis.

Pada industri makanan, STPP dapat
digunakan sebagai pengawet untuk makanan
laut, daging, unggas dan pakan ternak. Selain
itu, STPP pada makanan dapat digunakan
sebagai emulsifier serta untuk mempertahankan
kelembaban. Dalam hal ini pemerintah mengatur
jumlah penggunaan STPP yang diperbolehkan
dalam makanan, kerana secara substansial
dapat meningkatkan berat penjualan makanan
laut khususnya. Amerika Serikat Food and Drug
Administration menyatakan bahwa STPP
merupakan pengawet makanan yang aman.
Selain pada industri makanan, STPP juga
banyak digunakan pada cat dan keramik serta
sangat banyak ditemui dalam produk pembersih
rumah tangga seperti detergen, cairan pencuci
piring dan pembersih toilet.

Karena banyak nya penggunaan STPP
pada bidang industri, maka diperlukan standar
yang dapat menjamin bahwa STPP yang
digunakan adalah STPP yang memang
berkualitas baik. Standar yang mengatur tentang
STPP mutu teknis adalah Standar Nasional
Indonesia (SNI) 2109-2011, Sodium Tripolifosfat
(STPP) Mutu Teknis.

Pada SNI 2109-2011, Sodium Tripolifosfat
(STPP) Mutu Teknis ini, mengatur syarat mutu
dan cara uji untuk STPP mutu teknis yang
dipakai sebagai bahan penolong pada industri
detergen, keramik, pelunak air (water treatment)
dan lain-lain tetapi tidak termasuk STRP “untuk
bahan tambahan pangan. Salah satu parameter
yang dipersyaratkan pada SNI 21092011,
Sodium Tripolifosfat (STPP) Mutu_ Teknis ini
adalah Kadar dari Sodium,_ Tripolifosfat, yaitu
sebesar minimal 92%.

Pada pengujian kadar.sodium tripolifosfat
ada beberapa hal yangharus diperhatikan, yaitu:
1. Aktivasi resin dewex yang akan digunakan.

Pada SNI 2109-2011 tidak dicantumkan cara
untuk mengaktivasi resin dowex tersebut.
Resin yang belum diaktivasi tersebut akan
berpengaruh terhadap hasil uji yang
diperoleh.

2. Untuk mengkalibrasi alat spektrofotometer
Continous Flow digunakan standar Sodium
Triphosphate Pentabasic yang memiliki
kemurnian (= 98.0%). Standar yang akan
diuji harus terlebih dahulu dipanaskan pada
suhu 550 °C. Apabila tidak dipanaskan
terlebih dahulu, kadar Sodium Tripolifosfat
yang diperoleh dari standar Sodium Trifosfat
pentabasic tidak akan sesuai dengan yang
diharapkan (tidak sesuai dengan Certificate
of Analysis).

Sodium Tripolifosfat

Sodium Tripolifosfat (STPP) merupakan
senyawa anorganik dengan rumus NasP30iq,
dan merupakan garam natrium dari senyawa
polifosfat.

111
4
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Gambar 1. Rumus Sodium Tripolifosfat

Sodium  Tripolifosfat dapat diperoleh
dengan mereaksikan disodiumy, phosphate
(Na;HPO,) dan monosodium ‘Phosphate

(NaH,PO,).
2 Na,HPO, + NaH,PO, .~ NasPs0,, + 2 H,O

Sodium Tripolifesfat) adalah garam tak
berwarna yanggterdapat” baik dalam bentuk
anhidrat maupun dalam bentuk heksahidrat,
serta sedikit “higroskopik. Kelarutan Sodium
Tripolifosfat, (§/100 mL) pada suhu 25 °C adalah
20 g_dan pada suhu 100 °C adalah 86,5 g.
Larutany, Sodium Tripolifosfat konsentrasi 1%
memiliki- pH 9,7 - 9,8. Apabila Sodium
Tripolifosfat dipanaskan dalam waktu yang
panjang, maka senyawa tersebut akan kembali
menjadi bentuk ortopospat. Stabilitas senyawa
ini lebih tinggi daripada metafosfat, tetapi lebih
tidak stabil bila dibandingkan  dengan
tetrasodium pirosfat (O’Neil dkk. 2006).

Bentuk dari STPP dapat berupa serbuk
atau kristal berwarna putih yang tidak berbau
dan mudah larut dalam air.

Gambar 2. Serbuk Sodium
Tripolifosfat

Akurasi (Ketepatan)

Kemampuan mengukur dengan tepat
sesuai dengan nilai benar (True value) disebut
dengan akurasi (Sukorini dkk. 2010). Ketepatan
diartikan kesesuaian pemeriksaan laboratorium
dengan nilai yang seharusnya (Musyaffa 2008).
Menurut Sacher dan McPherson (2004),
ketepatan menunjukkan seberapa dekat suatu
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hasil pengukuran dengan hasil yang
sebenarnya.  Nilai  akurasi  menunjukkan
kedekatan hasil terhadap nilai sebenarnya yang
telah ditentukan oleh metode standar.

Polimerisasi
Reaksi polimerisasi merupakan suatu
reaksi pembentukan polimer dengan cara

menggabungkan berbagai monomer-monomer
baik yang sejenis maupun yang tidak sejenis.
Menurut Cowd (1991), polimerisasi adalah
proses pembentukan polimer dari monomernya,

reaksi tersebut akan menghasilkan polimer
dengan susunan ulang tertentu. Proses
pembentukan polimer (polimerisasi) dibagi

menjadi dua golongan, yaitu polimerisasi adisi
dan polimerisasi kondensasi.

Dekomposisi

Reaksi dekomposisi merupakan suatu
jenis reaksi kimia dimana senyawa dipecah
menjadi komponen yang lebih sederhana.
Reaksi dekomposisi merupakan kebalikan dari
sintesis kimia dimana unsur-unsur atau senyawa

yang relatif sederhana bergabung untuk
menghasilkan satu senyawa yang lebih
kompleks.
Resin

Resin adalah senyawa hidrokarbon

terpolimerisasi sampai tingkat yang tinggi{ yang
mengandung ikatan-ikatan hubung silangs(cress-
linking) serta gugusan yang mengand@ng ion-ion
yang dapat dipertukarkan. Berdasarkan®gugus
fungsionalnya, resin penukar ion(terbagi menjadi
dua yaitu resin penukar katien danesin penukar
anion. Resin penukar kation,” mengandung
kation yang dapat dipertukarkan. Sedangkan
resin penukar anion,s mefngandung anion yang
dapat yang dapathdipertukarkan (Lestari dan
Utomo 2007).

Penukar, ien jadalah pertukaran ion-ion
secara reversible “antara cairan dan padatan.
Untuk  penggtnaan resin  maka harus
diperhatikan kejenuhan dari resin tersebut.
Apabila sudah jenuh, maka resin tersebut harus
diregenerasi.

Sebelum digunakan resin terlebih dahulu
harus diaktivasi. Aktifasi merupakan suatu
proses perubahan fisika dimana permukaan
karbon aktif menjadi jauh lebih banyak Karena
hidrokarbon yang terkandung dalam karbon
disingkirkan. Aktivasi dibagi menjadi dua
macam, yaitu aktivasi fisika dan aktivasi kimia.

Aktivasi fisika melibatkan aktifator seperti
uap air dan CO, Proses aktivasi dilakukan
dengan mengalirkan aktifator dalam reaktor
pada suhu tinggi aktifasi dengan wuap air

dilakukan pada suhu 750 °C - 900 °C dan
aktivasi dengan CO, dilakukan pada suhu 850
°C - 1.100 °C. Namun aktifasi dengan CO,
jarang dilakukan karena reaksi yang terjadi
adalah reaksi eksotermis sehingga lebih sulit
dikontrol (Supranto 2005).

Metode ini dilakukan dengan cara
merendam bahan baku pada bahan kimia
seperti HCI, HNO3, H3PO,4, CN, Ca(OH),, CaCl,,
Ca(P0O4),, NaOH, KOH, Na,S0,4 SO, ZnCl,,
dan Nay,COs.

BAHAN DAN METODE

Bahan

a. Larutan induk penyangga“natrium asetat 0,2
M
Timbang 16,4 gr natrfium™ acetat anhydrat
dalam beaker 17000 4mL, tambahkan air
suling 900 mL, larutkan. Tambahkan 6 mL
asam asetat glacial, tepatkan dengan air
suling sampaintanda tera, aduk sampai larut
meratay

b. Larutanisodium klorida
Timbang "~ (20-25) g sodium Kklorida dan
Masukkan ke dalam beaker 1.000 mL,
tambahkan (100-110) mL larutan induk
penyangga natrium asetat, tepatkan dengan
air suling sampai tanda tera, aduk sampai
larut merata.

c. Larutan garam dodesil sodium sulfat 0,2%
Timbang 4,0 g garam dodesil sodium sulfat
dalam gelas beaker, tambahkan air suling
2000 mL, aduk sampai larut.

d. Asam Sulfat4 N
Pada gelas beaker 1.000 mL masukkan air
suling 790 mL, tambahkan 100 mL garam
dodesil sodium sulfat dan 110 mL asam
sulfat 97% secara perlahan-lahan, aduk
sampai merata.

e. Amonium molibdat
Timbang 5,7 g Amonium molibdat dala gelas
beaker 1.000 mL, tambahkan 110 mL dodesil
sulfat, encerkan dengan air suling sampai
tanda tera dan aduk sampai larut.

f. Asam Askorbat
Timbang 9 g asam askorbat masukkan ke
dalam gelas beaker 500 mL, encerkan
dengan air suling sampai tanda tera dan
aduk sampai larut. Larutan ini tidak stabil dan
hanya bisa dipakai selama 3 hari.

g. Resin penukar ion
Dowex 1x2, ukuran 200-400 mesh, bentuk
ion klorida.

Alat
a. Alat Continuos Flow Analyser (Skalar)
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Terdiri dari; sampler, tubing pump, glass coil,
penangas air, penangas oli, spektrofotometer
(kuvet 1 cm, panjang gelombang 660 nm)
dan perekam.

Kolom kromatografi

Neraca analitis dengan ketelitian 0,1 g

Gelas beaker 250 ml

Pengaduk magnit

Gelas beaker 1.000 mL

~ooo0o

Metode

Pengujian Kadar Sodium Tripolifosfat
berdasarkan SNI 2109:2011 Sodium Tripolifosfat
(STPP) Mutu Teknis.

1) Persiapan kolom

a. Timbang (50-70) gram resin dowex dalam
gelas beaker 250 mL, tambahkan air suling
200 mL, aduk sebentar lalu diamkan sampai
terbentuk dua lapisan. Lapisan atas dibuang.

. Tambahkan 200 mL larutan NaCl, aduk

dengan pengaduk magnet selama setengah

jam lalu diamkan sampai terbentuk dua

lapisan. Buang lapisan atas.

Lakukan langkah (b) sebanyak dua kali.

Pada bagian bawah kolom penukar ion diberi

sedikit glass wol lalu masukkan resin dowex

ke dalam kolom tersebut. Ketinggian resin
yang dimasukkan ke dalam kolom adalah 1
cm dibawah line overflow, lalu beri sedikti
lapisan glass wool pada resin bagian atas

. Pada kolom penukar ion kondisinya harus
selalu terendam NacCl.

2) Penentuan kadar sodium tripolifosfat

Timbang 1 gram contoh, larutkan dengan air

suling 200 mL, lalu siapkan larutan contoh

tersebut pada unit sampler

. Siapkan kolom kromatografi, larutan sodium

klorida, asam sulfat, ammonium molibdat dan

asam askorbat dalam tempat yang sesuai

dengan yang ditentukan oleh alat

Nyalakan alat dan optimalkan sesuai dengan

petunjuk penggunaan

. Injeksikan contoh ke dalam™“kolom pebukar
ion melalui unit sampler (dimana injeksi
contoh diatur 14 - 45, detik

Setelah alarm pada unit sampler dimatikan maka

alat ukur akan melakukan pengukuran secara

otomatis melalli%, prosés tahapan Analisa

sebagai berikut; (lihat Diagram Alir  Unit

spektrofotometer,Continous Flow).

DHAGRAM ALIR LNIT SKHLAR
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Gambar 3. Diagram Alir Unit spektrofotometer Continous Flow

Cara Kerja

1. Larutan sodium klorida dialirkan melalui
bagian atas kolom kromatografi

2. Efluen yang keluar dari bagian bawah kolom,
sebagian dibuang melalui saluran
pembuangan, sebagian lagi dialirkan

(sebagai resample/cuplikan) menuju glass
coil 1.

. Udara dan asam sulfat 4 N dialirkan menuju
glass coil 1 sehingga terbentuk segmen
cairan-udara pada resample (cuplikan).
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4. Cuplikan yang keluar oil heating bath,
sebagian dibuang melalui saluran
pembuangan (berupa segmen udara) dan
segmen cairan nya (sebagai resample)
dialirkan menuju glass coil 2.

5. Udara dan ammonium molibdat dialirkan
menuju glass coil 2 sehingga terbentuk
segmen cairan-udara pada resample
(cuplikan)

6. Sebelum cuplikan menuju glass coil dengan
penukar panas maka dialirkan asam
askorbat.

7. Intensitas warna biru yang terbentuk dibaca
secara otomatis dan berkesinambungan
pada panjang gelombang 660 nm.

8. Perekam akan menghasilkan grafik secara
berurutan, atau dimulai dengan grafik
ortofosfat, pirofosfat dan polifosfat.

9. Matikan perekam apabila grafik polifosfat
sudah sempurna.

Perhitungan
AgxyXFyxiy,

Sodium ortofosfat (%) = . (1)
§ 4 (%) = ..-Lx].l":J-‘xJ'J_ @
s o (%) = = (3)
Keterangan :

A = tinggi grafik ortofosfat (mm)

A = tinggi grafik pirofosfat (mm)

A = tinggi grafik polifosfat (mm)

B, = lebar grafik ortofosfat pada setengah tindgi grafik (mm)
B, = lebar grafik pirofosfat pada setengahinggi grafik (mm)
B3 = lebar grafik polifosfat pada setengah tinggi grafik (mm)
F, = faktor ortofosfat (4,584)

F, = faktor ortofosfat (4,293)

F3 = faktor ortofosfat (3,959)

Fp = faktor pengali

L(m 9) = (4, X B X )@ X B, X F,) + (4, x B, X F)

Catatan :

a) Faktor pengali (Fp) 100 digunakan apabila
grafik ortofesfat dapat dihitung luasnya

b) Faktor pengali (Fp) 99,9 digunakan apabila
grafik ortofosfat keluar kecil atau sedikit
sekali, maka kadar ortofosfat diasumsikan
0,10%

HASIL DAN PEMBAHASAN

Prinsip spektrofotometer Continous Flow
Kadar sodium tripolifosfat dipisahkan
dengan menggunakan kolom kromatografi.
Contoh dipompa melalui kolom yang berisi resin
penukar ion sehingga terjadi pemisahan ion
fosfat. Efluen yang keluar kolom dihidrolisis oleh
asam sulfat menjadi ion ortofosfat. Dengan

menambahkan ammonium molibdat dari asam
askorbat akan membentuk senyawa kompleks
fosfomolibdat yang berwarna biru, kemudian
dbaca pada spektrofotometer dengan panjang
gelombang 660 nm.

Sodium Tripolifosfat

Pengujian Kadar sodium tripolifosfat
dilakukan dengan cara kromatografi kolom, yang
bertujuan untuk memisahkan tripolifosfat,
ortofosfat dan pirofosfat. Setelah dipisahkan,
spektrofotometer Continous Flow berfungsi
untuk membuat komponen polifosfat yang telah
dipisahkan oleh kolom menjadi larutan berwarna
yang kemudian diukur keterangan warna. Tiap

komponen dapat dilihat ~dari peak yang
dihasilkan.
Setelah  melakukan, “pengujian kadar

sodium tripolifosfat, sdapat, dilihat bahwa dalam
melakukan analisa‘yuniuk menentukan kadar
sodium tripolifosfaty, ada beberapa hal yang
harus diperhatikan,/diantaranya adalah aktivasi
resin dowegxhdan standar sodium triphosphate
pentabasic sebagai kalibrator alat
spektrofotometer continous flow.

Aktivasi Resin Dowex

Resin dowex digunakan sebagai fase
diam pada kolom vyang digunakan untuk
memisahkan sodium tripolifosfat, ortofosfat dan
pirofosfat. Sebelum digunakan, resin tersebut
harus diaktivasi terlebih dahulu. Berdasarkan
ISO 3358-1979, resin dowex diaktivasi dengan
cara merendamnya dalam 100 mL larutan HCI
selama 12 jam. Apabila tidak diaktivasi terlebih
dahulu, atau aktivasi tidak dilakukan dengan
benar, maka tidak akan diperoleh pemisahan
terhadap sodium tripolifospat yang sempurna.
Pemisahan yang tidak sempurna akan terlihat
pada peak yang kita peroleh. Peak pada
kromatogram yang diperoleh dapat terlalu lebar
atau bahkan tidak muncul sehingga akan sulit
untuk menghitung kadar sodium tripolifosfat

yang diuji.
Pada penentuan kadar sodium
tripolifosfat, selain  dari  kadar sodium

tripolifosafat itu sendiri, diperlukan juga data
sodium ortofosfat dan sodium pirofosfat. Data
tersebut diperlukan karena kadar sodium
tripolifospat didapat dari perbandingan antara
sodium tripolifosfat, sodium ortofosfat dan
sodium pirofosfat. Kolom akan memisahkan
ketiga fosfat tersebut.

Terlepas dari resin, konsentrasi NacCl
yang digunakan juga harus diperhatikan.
Konsentrasi NaCl yang terlalu pekat dapat
menyebabkan kromatogram pirofosfat dan
tripolifosfat yang dihasilkan terlalu dekat,
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sedangkan apabila konsentrasi

NaCl terlalu pirofosfat dan tripolifosfat yang
menyebabkan kromatogram  melebar.
»a .

St 2 F P A B Fighes osimmmnd pramplerin 1R
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Gambar 4. Pemisahan Sodium Tripolifosfat, Pirofosfat, Ortofosfat dengan
melakukan aktivasi resin terlebih dahulu

P N

Gambar 5. Pemisahan Sodium Tripolifosfat, Pirofosfat, Ortofosfat tanpa
melakukan aktivasi resin terlebih dahulu

dihasilkan

sodium triphosphate  °C selama 1 jam. STPP bila disimpan akan

pentabasic sebagai kalibrator alat  terdekomposisi menjadi tetra-sodium pirofosfat
spektrofotometer continous flow. (Na4P,07;) dan disodium hidrogen fosfat
Pada pengujian kadar sodium tripolifosfat ~ (Na,HPO,). = Sehingga pemanasan yang
dapat menggunakan  Sodium  dilakukan bertujuan agar tetra-sodium pirofosfat

triphosphate pentabasic sebagai kalibrator alat  (NasP,O;) dan disodium hidrogen fosfat
spektrofotometer Continous Flow. Pada saat (Na,HPO,) mengalami proses polimerisasi
digunakan standar sodium  menjadi sodium tripolifosfat. Diharapkan setelah

triphosphate pentabasic dari Sigma-Aldrich  reaksi polimerisasi sempurna maka kadar
dengan nomor batch BCBNO767V sebagai sodium tripolifosfat pada standar sodium

kalibrator, dimana standar ini memiliki kemurnian
sebesar 99,7%. Sebelum dianalisa, standar ini
terlebih dahulu harus dipanaskan pada suhu 550

triphosfat pentabasic yang diperoleh = 98%.
Teori di atas dapat dibuktikan dengan
pengujian kadar sodium tripolifosfat pada
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sodium triphosfat pentabasic yang dilakukan
dengan dua acara, yaitu dengan pemanasan
dan tanpa pemanasan. Adapun hasil yang
diperoleh adalah sebagai berikut:

Tabel 1. Hasil Analisa Kadar Sodium Tripolifosfat

Pada Sodium Triphosphate Pentabasic Tanpa
Pemanasan
Kadar sodium CoA Kadar .
Ulang S sodium Akurasi
tripolifosfat -
-an (% bib) tripolifosfat (%)
(% b/b)
1 95,14 95,43
2 95,24 95,53
3 95,08 95,37
4 95,31 99,7 95,60
5 95,35 95,64
6 95,29 95,58
7 95,35 95,64
Rata-rata Akurasi 95,54

Tabel 2. Hasil Analisa Kadar Sodium Tripolifosfat
Pada Sodium Triphosphate Pentabasic Dengan
Pemanasan

. CoA Kadar
Kadar sodium . .
Ulang S sodium Akurasi
tripolifosfat -
-an % bib) tripolifosfat (%)
(% b/b)

1 99,8 100,10
2 99,8 100,10
3 99,11 99,4
4 99,48 99,7 99,78
5 98,68 98/98
6 98,71 99,01
7 98,52 98,82
Rata-rata Akurasi 99,46

Dari data kadar sodium “tripelifosfat, dapat
dihitung % Akurasi yang diperoleh. % Akurasi
diperoleh dengan rumus :

c
A (%) =C“ x 100%

L

Setelah, _dihitung, dapat dilihat bawa
akurasi yang diperoleh pada pengujian kadar
sodium tripolifosfat tanpa pemanasan sebesar
95,54% dan akurasi yang diperoleh pada
pengujian kadar sodium tripolifosfat dengan
pamanasan sebesar 99,46%.

Berdasarkan % Akurasi yang diperoleh,
terlihat bahwa pemanasan memang harus
dilakukan pada standar Sodium triphosphate
pentabasic yang akan digunakan sebagai
kalibrator.

KESIMPULAN

Berdasarkan percobaan yang yang telah
dilakukan, dapat simpulkan bahwa :

1. Aktivasi resin dowex harus dilakukan agar
sodium tripolifosfat, ortofosfat dan pirofosfat
dapat terpisah dengan sempurna.

2. Pemanasan harus dilakukan terlebih dahulu
pada Sodium triphosphate pentabasic
sebagai kalibrator pada alat spektrofotometer
Continous Flow yang akan diuji kadar sodium
tripolifosfat nya.
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ABSTRAK

Telah dilakukan analisis cepat untuk menelusuri bahan baku yang umum digunakan (untuk produksi stigmasterol.
Matheo-patent digunakan untuk menganalisis paten karena menggunakan database Esp@cenet yang luas. Dari
penelusuran paten, bahan baku yang dapat digunakan untuk produksi stigmasterol @ntara.lain minyak kedelai, distilat
deodorizer minyak kedelai, lilin tebu atau limbah industri pulp dan kertas.

Kata kunci : Stigmasterol, analisis paten, Matheo-Patent

ABSTRACT

A rapid analysis has been conducted to trace the commonly used*as raw material for stigmasterol production.
Matheo-patent is used to analyze patents because it uses the extensive Esp@cenet database. From patent search,
the raw materials that can be utilized for the production4of stigmasterol include soybean oil, soybean deodorizer

distillate, sugar cane or pulp and paper industry mill effluent.

Keywords : Stigmasterol, patent analysis, Matheo-Ratent

PENDAHULUAN

Stigmasterol merupakan salah™Satu bahan
baku progesteron, hidrokortisof, prednisolon dan
metilprednisolon sebagai 4 ‘Qbat= anti-inflamasi
(Lengeler, Drews, dan Schlegel*2009). Selain itu,
menurut (Kaur et al.#201%) stigmasterol dapat
diturunkan menjadi obat lainnya seperti cyasteron,
fucosterol dan lain sebagainya karena memiliki
kemampuan farmakelegisnya.

Sterol terdistribusi luas di alam, dapat
ditemukan dalam bentuk bebas atau tergabung
sebagai ester atau glikosida. Seringkali muncul
dalam bentuk senyawa kompleks yang sukar
diuraikan (lkan 2013). Sterol dapat disintesis dari
tanaman maupun hewan. Sterol dan turunannya
seperti hormon dan vitamin D2, dapat melakukan
beberapa fungsi penting dalam organisme
berdasar strukturnya, sehingga produk sterol
dapat disintesis dari beraneka sumber. Menurut
Ikan (2013) stigmasterol merupakan salah satu
jenis sterol yang melimpah dan belum banyak
dimanfaatkan.

Menurut (Svensson dan Brinck 2003)
stigmasterol banyak terdapat pada minyak kedelai
yakni sebanyak 4,5% dari total kandungan sterol.
Stigmasterol biasanya diproduksi dari fitosterol
campuran kacang kedelai dan kacang calabar
(O'Neil 2013), namun dalam perkembangannya
tidak dapat dipungkiri adanya bahan baku
stigmasterol lainnya. Tulisan ini dimaksudkan
untuk menelaah bahan baku sintesis sterol yang
telah dipatenkan sebagai pertimbangan untuk
mendapatkan bahan baku lokal yang potensial
sebagai sumber stigmasterol. Analisis cepat
diperlukan untuk memberikan gambaran produksi
stigmasterol yang ada di dunia dalam waktu
singkat namun menghasilkan eksplorasi informasi
yang menyeluruh, mengingat tulisan tentang
stigmasterol di Indonesia tidak banyak.

BAHAN DAN METODE

Dalam tulisan ini, Esp@cenet digunakan
untuk mengumpulkan paten tentang stigmasterol.
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Beberapa peneliti telah menggunakan analisis
paten dengan database Esp@cenet antara lain
Henri Dou dan Bai (2007), Henri Jean Marie Dou
(2004) dan Fabry et al. (2006). Mereka
menggunakan Matheo selain untuk analisis cepat
trend penelitian dan pengembangan (litbang) juga
untuk mengetahui peluang bisnis dan standard
patokan (benchmark) dari suatu litbang.

Esp@cenet tidak berbayar dengan basis
data paten lebih dari 95 juta paten dari seluruh
dunia. Software Matheo-Patent digunakan untuk
menganalisis hasil pencarian paten. Proses
pencarian data dilakukan pada 13 Juni 2017.
Bibliografi dan dokumen paten diunduh dan
dianalisis untuk menunjukkan bahan baku
produksi stigmasterol.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dari pencarian menggunakan Esp@cenet —
Matheo dengan kata kunci “stigmasterol”
menghasilkan 464 paten dengan rincian terbanyak
pemohon paten dari Korea Selatan (30%),
kemudian oleh Amerika Serikat, China (20%) dan
Jepang (14%).

Dokumen  paten mengandung data
terstruktur dan tidak terstruktur. Data terstruktur
merupakan data bibliografikal yang meliputi
komponen-komponen (fields): Title; inventors (IN),
patent assignees atau applicant (PA), International
Patent Classification (IPC), patent number (PN),
priority number (PR). Sedangkan datas, tidak
terstruktur terkandung dalam judul-judul paten
atau abstrak dapat dianalisis melalui ‘teknik text
mining (Suprijadi 2016).

Melalui analisis WIPO secara,umum, 278
paten masuk dalam bidang kimia,*7=paten dalam
sektor teknik mesin dam 5 “paten tentang
instrumentasi.  Analisis, \IPE€, memperlihatkan
pengkategorian yang lehih rinci (Gambar 1) yaitu
132 paten masuk, dalam grup A61K (preparations
for medical, dental; or toilet purposes), 108 paten
dalam grup CO7J(steroid), 68 paten grup A61P
(specific  therapeutic  activity of chemical
compounds or medicinal preparations), 47 paten
grup A23L (foods, foodstuffs, or non-alcoholic
beverages), 37 paten grup A61Q (specific use of
cosmetics or similar toilet preparations), 24 paten
grup C12P (fermentation or enzyme-using
processes to synthesise a desired chemical
compound or composition or to separate optical
isomers from a racemic mixture). Deskripsi grup
IPC dapat dilihat di halaman WIPO (2017). Dari
pengkategorian ini terlihat bahwa aplikasi
stigmasterol terbatas untuk obat-obatan, makanan
atau suplemen dan kosmetik.

Untuk mendapatkan paten-paten yang
menunjukkan bahan baku yang digunakan,
digunakan analisis paten Matheo-patent melalui
sarana kata kunci judul/ title keyword, namun hasil
analisis tidak memperlihatkan pembagian yang
jelas. Seperti yang terlihat pada analisis paten
Gambar 2, muncul kata keterangan “same” yang
tidak berarti banyak dalam interpretasi paten.
Selain itu, dari daftar paten per-grup kata kunci
tersebut, paten yang sama dapat muncul
beberapa kali di grup yang berbeda. Hal tersebut
menyebabkan interpretasi hasil analisis menjadi
membingungkan. Untuk mengatasi masalah
tersebut, dilakukan pencarian canggih/ advanced
search terlebih dahulu sebelum dilakukan analisis
paten lebih lanjut. Dalamy, hal ini  penulis
menggunakan advanced search judul sebagai
berikut:

ti: (stigmasterol AND (manufacture OR extracting OR
obtaining OR isolatioh, OR,séparation OR separating OR
purifying OR lpurification OR synthesizing OR
enhaneement OR recovery)).

Dari hasil"analisis dapat diketahui kelompok
pemohen paten utama yakni Eastman Kodak Co.
(AmerikasSerikat), Upjohn Co. (Amerika Serikat),
Hunan Kerey Pharmaceutical Co. Ltd (China),
Taiyou Efu Dei KK (Jepang), dan Council Scient
Ind¢ Res (India) (Gambar 3 dan Tabel 1). Upjohn
Co»(Amerika Serikat) memulai membuat produk
sterol di tahun 1947-1948. Progesteron (sebuah
hormon steroid) merupakan produk awal mereka,
kemudian mereka mengembangkan kortison.
Upjohn mematahkan dominasi pasar steroid
komersial yang sebelumnya dikuasai oleh Merck
yang membuat steroid dari asam empedu (asam
steroid dari empedu). Upjohn fokus di
pengembangan sterol dari kedelai dan merupakan
produsen sterol kedelai di Amerika sampai
sekarang (Aoyagi 2016). Upjohn mematenkan
produk stigmasterolnya pada tahun 1958
(recovery stigmasterol dari campuran stigmasterol-
sitosterol (CA568287A)) dan 1962 (Pemisahan
stigmasterol-sitosterol (CA634737A/CA634738A)).
Tahun 1995, Upjohn bergabung dengan
Pharmacia menjadi Pharmacia & Upjohn,
kemudian pada tahun 2002 diakuisisi Pfizer
menjadi Pharmacia Corp.

Tabel 1 juga memperlihatkan perbedaan
fokus bahan baku negara Amerika, India, China
yang mana Amerika Serikat fokus menggunakan
minyak kedelai, distilat deodorizer minyak kedelai
dan limbah pulp, sedangkan India menggunakan
lilin gula tebu dan China selain menggunakan
fitosterol juga mengembangkan stigmasterol dari
limbah kulit jeruk.
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Bahan  baku
penelusuran paten

stigmasterol
*

Dari hasil penel an pembacaan
paten pada Tabel 1, ris besar terdapat 2
macam bahan prod asterol yaitu fitosterol
tanaman (minyal delai, minyak kalabar, atau
kulit jeruk) dan produk samping industri (distilat
deodorizer, lilin gula tebu atau limbah industri
pulp).

2 0 0o 110 o
Gambar 1. Analisis paten berdasarkan grup IPC ¢

isiS paten berdasarkan kata kunci judul

Minyak kalabar kurang berpotensi
dimanfaatkan sebagai bahan baku stigmasterol di
Indonesia karena kacang kalabar memiliki sifat
toksik dan belum dibudidayakan di Indonesia
(Balandrin, Kinghorn, dan Farnsworth 1993).
Sedangkan limbah kulit jeruk, meskipun dapat
diperoleh dari industri minuman, ataupun dari
pasar, pemilihan kulit jeruk sebagai bahan baku
terkendala suplai yang tidak kontinyu dikarenakan
panen buah membutuhkan waktu lama yakni 8
bulan dari saat bunga mekar (Sutopo 2011).
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Gambar 3. Kelompok pemohon-inventor paten dalam produksi/isolasi stigmasterol

Tabel 1. Paten-paten hasil penelusuran

Tahun . Nomor Pemohon Bahan'Baku
Publikasi
1938 GB487771A ICI Ltd (USA) Minyak,kacang kedelai dan
minyak kacang kalabar
1950 US2520143A Schering Corp (USA) Minyak kacang kedelai kasar
1957 GB775835A Eastman Kodak Co (USA) Minyakskacang kedelai
1958 CA568287A Upjohn Co (USA) Minyak kacang kedelai
1959 US2870176A/ CA580333A Eastman Kodak Co (USA) Minyak kacang kedelai
1962 CA634737A/ CA634738A Upjohn Co (USA) Minyak kacang kedelai
1977 JPS5233699A Tama Seikagaku Kenkyusho KK Fitosterol
(Jepang)
1978 JPS5343520B2 Tama Seikagaku Kenkyusho KK Fitosterol
(Jepang)
1980 EP0016380A1/ JPS55124800A/ Eastman Kadak Co (USA) Campuran fitosterol
US4192811A/ US4222949A mengandung stigmasterol,
1981 JPS5631000A Eastman Kodak Co (USA) sitosterol and campesterol
1982 JPS5777699A/ JPS5777700A/ Taiyou\Efu Dei KK Minyak kacang kedelai
CA1127148A
1983 CA1144918A Eastman Kodak Co (USA) Campuran sterol kasar
1987 JPS6221355B2/ JPS6221356B2 Taiyou Efu Dei KK (Jepang) Campuran sterol kasar
1987 IN160748B Council Scient Ind Res (India) Lilin tebu
1988 IN163810B Council Scient Ind Res (India) Lilin tebu
1992 US5117016A Eastman Kodak Co (USA) Esterified deodorizer distillate
2002 CN1374319A Wuhan Kaidi Fine Chemical Co Campuran sterol kasar
Ltd (China)
2005 CN1616479A Xinchang Pharmaceutical Factory  Fitosterol
Zhejiang Medicine Co Ltd (China)
2007 CN1295244C/ CN1295244C Xinchang Pharmaceutical Factory  Fitosterol
Zhejiang Medicine Co Ltd (China)
2014 CN103570786A/ CN103570787A Hunan Keyuan Bio Products Co Fitosterol
Ltd (China)
2016 CN105541687A Univ Southwest Kulit jeruk
2016 US2016326695 The Ministry Of Environment of Pulp & paper mill effluent
Canada
Pemilihan minyak kedelai dan distilat (Gambar 4). Dalam 100 gram minyak kedelai

deodorizer memiliki kelebihan dan kekurangan.
Meskipun Indonesia merupakan importir kedelai
data (UN Comtrade 2017),

namun menurut

Indonesia mengalami surplus perdagangan yang
mana ekspor minyak kedelai Indonesia rata-rata
34,8 ribu ton per-tahun lebih banyak daripada

impor yang hanya 22,8 ribu

Analisis Cepat Database Paten...................

ton per-tahun

terdapat 61 mg stigmasterol dan 118 mg sitosterol
(Careri, Elviri, dan Mangia 2001).
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(diolah dari UN Comtrade (2017))

Lilin gula tebu diperoleh dari ekstraksi
lumpur press (atau juga disebut blotong atau filter
cake) dari pabrik pengolahan tebu, umumnya
menggunakan ekstraksi pelarut. Lumpur press
adalah endapan dari nira kotor pada proses
pemurnian nira yang di saring di rotary vacuum
filter. Fraksi soft lilin lumpur press mengandung
sigmasterol sekitar 20% sampai 30% (Panda
2011). Lumpur press bersifat berbau menyengat,
amorf dan berwarna coklat tua merupakan produk
samping yang didapat setelah pemerasan jus tebu
kasar seperti yang terlihat pada Gambar 5, dari 1
ton tebu dihasilkan limbah lumpur press sebanyak
36 kg sampai 40 kg (Bhosale, Sonal, dan Raut
2012). Dengan kata lain, untuk pemakaian tebu
pada industri gula sebanyak 2,71 juta ton/tahun
(Indarti dan Putra 2016) maka tersedia 97,6 ribQ
ton lumpur press. Pemanfaatan lumpur press
untuk bahan baku obat akan meningkatkaninilai
tambah tebu, karena saat ini baru “\hanya
dimanfaatkan sebagai pupuk organik.
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Gambar 5. Lumpur press dalam pengolahan gula tebu)

Bahan baku lainnya untuk stigmasterol dari
hasil penelusuran paten adalah lindi hitam (black
liqour). Lindi hitam merupakan hasil samping
pabrik pulp dan biasanya digunakan sebagai
bahan bakar cair. Meskipun lindi hitam termasuk
bahan berbahaya dan beracun (B3),
pemanfaatannya masih diperbelehkan dalam
Peraturan Menteri Negara Lingkungan Hidup No.
02 Tahun 2008 (Menteri Negara Lingkungan
Hidup 2008).

Untuk mengambil bahan kimia dalam lindi
hitam, Milestone, Machkatchy, dan Hewitt (2016)
menggunakan solid-phase extraction, liquid-liquid
extraction atauwsolid-solid extraction. Namun
dalam paten ‘Milestone, MacLatchy, dan Hewitt
(2016) tersebut, tidak disebutkan berapa
stigmasterolh, yang dapat di-ekstrak. Steam
stripping” umum digunakan dalam industri untuk
mengurangi beban biochemical oxygen demand
(BOD)/ dalam laju kondensat, namun belum
diketahui kemampuannya namun keefektifannya
dalam pengambilan sterol. Disertasi Bossons
(2006) memaparkan hasil ekstraksi yang berbeda
dari beberapa sumber lindi hitam dalam suatu
pabrik dan beberapa pabrik (Tabel 2). Dari Tabel 2
terlihat bahwa lindi hitam weak black liquor
memiliki kandungan stigmasterol tertinggi.

Tabel 1. Perbandingan kandungan stigmasterol dalam beberapa sumber pulp and paper mill

Sampel Stigmasterol Total Sterol*
(bg/L) (bglL)
Pabrik-1 Pabrik-2 Pabrik-3 Pabrik-1 Pabrik-2 Pabrik-3
Final Mill Effluent Td Td Td 23 37 25
Alkaline Effluent Td Td Td 107 0 15
Mill Effluent to 2° Treatment Plant 34 46 Td 725 147 151
Bleach Plant Effluent 27 23 105 199 205 757
Turpentine Decant Underflow 16 335 160 129 4030 716
Foul Condensate Td 14 Nd 101 56 0
Evaporator Condensate 21 34 Nd 167 150 0
Accumulator Underflow 18 Td Nd 149 16 0
Weak Black Liquor 801 Td 549 90786 Td 780
Waste Activated Sludge 70 158 215 908 2232 1398

* Campesterol, Stigmasterol & R-Sitosterol 3-Sitostanol
KESIMPULAN

Dari penelusuran paten, bahan baku yang

dapat digunakan untuk produksi stigmasterol

antara lain minyak kedelai, distilat deodorizer
minyak kedelai, lilin tebu atau limbah industri pulp
dan kertas.
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ABSTRAK

Cangkang kelapa sawit merupakan hasil samping industri kelapa sawit. Bahan ini dapat_ digunakan untuk
pembuatan nano karbon alami yang bersifat ramah lingkungan. Nano karbon dapat{ digunakan pada industri
elektronik, otomotif, polimer, karet, kosmetik dan baterai. Penelitian ini bertujuan untuk0 menisintesa nano karbon
cangkang 0kelapa sawit. Metode penelitian yaitu proses karbonisasi pada suhu 450 C; proses kalsinasi pada
suhu 700 C; proses ultrasonikasi dengan variabel waktu 45 menit, 75 menit.dan 105 menit; proses pemisahan
dan pengeringan. Hasil penelitian menunjukkan bahwa nano karbon darieCangkang kelapa sawit mempunyai
morfologi yang homogen, kandungan karbon semakin kecil seiring defgamymakin lama waktu ultrasonikasi,
dapat terdispersi dalam larutan organik dan larutan lemak, mempunyai‘daya‘serap metilen biru 59,89 m2/gr, dan
ukuran partikel pada 105 menit ultrasonikasi sebesar 375 nmg Cangkang kelapa sawit berpotensi untuk
menghasilkan nano karbon.

Kata kunci : nano karbon, cangkang kelapa sawit, ultrasonikasi
ABSTRACT

Oil Palm Shell (OPS) are a by-product of the palm“eil industry. This material can be used for manufacturing
natural nano carbon, which is environmental friendly. It can be used in several industries such as electronics,
automotive, polymer, rubber, cosmetics andsbatteries. This stud){) aims is to synthesize nano cagbon from oil palm
shell. The methods procces were carbonization jprocess at 450 C; calcination process at 700 C; ultrasonication
process with variable time on 45 minuteés, 75 minutes and 105 minutes; separation, and drying process. The
results showed that nano carbon fromtoil palm shell had a homogeneous morphology; the carbon content
became smaller along with thetlonger ultrasonication time; nano carbon can be dispersed in organic solution and
fat solution; having methylene plue absorption of 59.89 m2/g; and the particle size at 105 minute ultrasonication
was 375 nm. Oil palm shellsshave potential to produce nano carbon.

Key words: nano carbon;.oil palm shells, ultrasonication

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara penghasil meningkatnya kesadaran masyarakat akan

kelapa sawit yang terbesar di dunia. Selain
menghasilkan Crude Palm QOil (CPO) dan Palm
Kernel Oil (PKO), industri kelapa sawit juga
menghasilkan hasil samping berupa cangkang,
tandan kosong dan pelepah kelapa sawit.
Industri  kelapa sawit memanfaatkan hasil
samping tersebut, diantaranya cangkang kelapa
sawit untuk bahan bakar, tandan kosong kelapa
sawit digunakan sebagai pupuk organik dan
pelepah  kelapa sawit digunakan untuk
penyanggah lahan kelapa sawit. Dengan

penggunaan bahan alami dan produk ramah
lingkungan, maka cangkang kelapa sawit dapat
digunakan sebagai sumber karbon alami.
Karbon dapat digunakan untuk memenuhi
kebutuhan industri, yaitu sebagai bahan pengisi
dan bahan pewarna untuk industri kosmetik,
karet, polimer, otomotif, baterai dan elektronik.
Perkembangan teknologi yang pesat,
merupakan suatu solusi untuk membuat inovasi-
inovasi baru, terutama untuk inovasi material
sehingga akan dapat menghasilkan material
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maju, contohnya nano material. Nano material
adalah bahan yang mempunyai partikel
berukuran nano. Menurut Abdullah et al. (2008)
nanopartikel mempunyai luas permukaan dan
volume lebih besar serta lebih reaktif
dibandingkan dengan partikel sejenis. Pada
proses sintesa nanopartikel dapat dilakukan
secara proses fisika, menggunakan high energy
mill dan proses sonokimia menggunakan
ultrasonikator. Proses sonokimia merupakan
proses dengan menggunakan energi ultrasonik.
Secara umum frekuensi ultrasonik berada pada
rentang 20 kHz — 10 mHz dan terbagi menjadi 3
bagian, yaitu ultrasonik frekuensi rendah (20 kHz
- 100 kHz), ultrasonik frekuensi sedang (100 kHz
— 2 mHz) dan ultrasonik frekuensi tinggi (2 mHz
— 10 mHz). Frekuensi yang digunakan pada
proses sonokimia adalah frekuensi 20 kHz — 2
mHz (Theodore 2006).

Nano material dapat digunakan dalam
pembuatan  komposit.  Material komposit
merupakan  material yang terdiri  dari
penggabungan dua bahan atau lebih, terdiri dari
matrik, penguat, dan bahan pengisi yang akan
menghasilkan  karakteristik ~ material  baru
berbeda dengan material pembentuknya
(Agustina, Andrianti, and Widiyanto 2010). Nano
partikel dapat digunakan sebagai bahan pengisi
pada material komposit (Nikmatin 2012; Schmid
2004). Penggunaan nano karbon dapat
diaplikasikan pada material komposit sebagai
bahan pengisi atau pewarna, karenasstruktur
nano karbon dapat berikatan sempurna, dengan
bahan  polimer, sehingga _meningkatkan
kekuatan fungsi komposit (Reithmer et al. 2009).
Kelebihan pengggunaan®, kompesSit adalah
karakteristik komposit dapat®dirancang sesuai
dengan yang diharapkan, = (Rizkyta and
Ardhyananta 2013).

Penelitian tentang,nano karbon yang telah
dilakukan, diantaranyayadalah Wati (2015) yaitu
pembuatan nano, karbon aktif dari tempurung
kelapa  dengan metode  pirolisis  dan
menggunakanylarutan NaOH, dengan luas pori
3,08 nm - 3,80 nm dan luas permukaan 414
m?/gr. Penelitian oleh Nugraha et al. (2014) yaitu
pembuatan nano karbon dari tongkol jagung
yang dikarbonisasi dan dihaluskan dengan
hammer mil, kemudian disentering pada suhu
800 ‘C — 1000 ‘C. Nano karbon yang dihasilkan
memiliki kualitas kristal yang baik dan dapat
digunakan untuk industri otomotif dan industri
elektronik. Penelitian oleh Pari et al. (2013) yaitu
pembuatan nano karbon dari berbagai macam
bahan baku lignosellulosa, berupa kayu dan
bambu yang dikarbonisasi pada suhu 400 ‘c -
500 C dengan kiln drum. Selanjutnya,
dipanaskan pada suhu 800 °C selama 60 menit

dengan penambahan logam Zn, Ni dan Cu
sebagai aktivator dan dihaluskan dengan HEM
selama 48 jam, lalu di-sentering pada 1300 °C.
Hasil yang terbaik adalah karbon dari bahan
baku kayu jati pada suhu 800 °‘C yang
menghasilkan nano karbon untuk biosensor dan
bioelektroda. Penelitian oleh Dunarto et al.
(2010) menggunakan sekam padi dengan
proses pirolisis dan diaktivasi dengan KOH,

pada suhu 600 ‘C selama 75 menit,
menghasilkan Nano Structured semi super
Microporous Carbon (NSMC). NSMC vyang

dihasilkan memiliki luas permukaan 8,91 mzlgr,
dan pori yang belum terbentuk sempurna.
NSMC dapat digunakan untuk media
penyimpanan bahan bakar-gas. Nano karbon
dapat juga diaplikasikan, untuk penyisihan
Chemical Oxygen Demand,(COD) pada limbah
cair industri kelapassawit, Karbon dipanaskan
dan diaktivasi pada suhu 700 °C. Hasil penelitian
menunjukkan (penggunaan nano  karbon
menghasilkan penpyisihan COD lebih baik
dibanding /'dengan“ karbon berukuran mikro
(Munandary, Muhammad, and Mulyati 2016).

Tujuan penelitian ini adalah sintesa nano
karbon cangkang kelapa sawit. Diharapkan dari
penélitian ini dapat memanfaatkan cangkang
kelapa sawit sebagai nano karbon, yang
berfungsi sebagai bahan pengisi.

BAHAN DAN METODE

Bahan Penelitian

Bahan penelitian ini adalah: Cangkang
kelapa sawit (dari perkebunan kelapa sawit PTP
IV Lampung), asam nitrat [Merck], aguades, dan
metilene biru [Merck].

Alat Penelitian

Peralatan yang digunakan  dalam
penelitian ini adalah: oven [Memmert], pemanas
tanur, kasa penyaring, sonikator, kertas saring
[Whatman], peralatan gelas, crusser, dan ball
mill.

Metode Penelitian

Proses pembuatan nano karbon dari
cangkang kelapa sawit. Cangkang kelapa sawit
dibersihkan dari serat, dikeringkan dalam oven
selama 6 jam pada suhu 105 C. Larutan asam
nitrat 0,5% disemprotkan sampai merata dan
didiamkan selama 12 jam. Cangkang dibakar
pada suhu 450 °‘C. Ukuran partikel karbon
dikecilkan sampai 200 mesh. Selanjutnya,
karbon sebanyak 10 gram ditambahkan dalam
aquades 200 ml, kemudian diproses
ultrasonikasi dengan variable waktu 45 menit, 75
menit dan 105 menit. Disaring dan dikeringkan
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pada suhu 105 ‘C, selanjutnya dipanaskan pada
suhu 700 °C dan didinginkan.

Analisa karakteristik nano karbon terdiri
dari morfologi menggunakan Scanning Electron
Microscope (SEM), kandungan senyawa
menggunakan Electron Dispersive Spectroscopy
(EDS), ukuran partikel menggunakan Partikel
Size Analizer (PSA), Daya serap metilen biru,
kelarutan dalam etanol dan lemak.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Cangkang kelapa sawit merupakan hasil
samping industri kelapa sawit yang selama ini
digunakan sebagai bahan bakar di industri
kelapa sawit. Potensi cangkang kelapa sawit
cukup besar untuk dapat dimanfaatkan sebagai
bahan baku pembuatan nano karbon. Pada
tahapan proses pembuatan karbon, sebelum
proses karbonisasi pada suhu 450 ‘C, dilakukan
penyemprotan dengan asam nitrat 0,5% yang
bertujuan untuk memperlunak permukaan dari
cangkang kelapa sawit, sehingga akan
mempercepat proses pembentukan karbon.
Pada proses karbonisasi cangkang kelapa sawit
menjadi karbon akan menghasilkan rendemen
sebanyak 40,9%. Selanjutnya dilakukan tahapan
proses pembentukan nano karbon. Pada
tahapan ini menggunakan variabel waktu
ultrasonikasi, yaitu 45 menit, 75 menit dan 105
menit, dengan tujuan untuk mendapatkan waktu
ultrasonikasi terbaik dalam pembentukan nano
karbon. Proses ultrasonikasi merupakan pfroses
pengecilan ukuran yang dikarenakan_adanya
gerakan brown, selanjutnya dipanaskan ;pada
suhu 700 °C, hal ini bertujuan=untuk
mendapatkan nano karbon yangt\mempunyai
kekerasan yang stabil.

Morfologi nano karbon

Pada analisa morfolegi ini menggunakan
SEM, seperti terlihatypada Gambar 1. Pada
gambar tersebut “menunjukkan  morfologi
permukaan nano kafbon lebih homogen dan
strukturnya merata. Pori karbon tidak terbuka
dan merupakan permukaan yang tertutup dan
rata. Hal tersebut menunjukkan nano karbon
cangkang kelapa sawit merupakan karbon hitam
yang dapat berfungsi sebagai bahan aditif.

WO10em 530 X3, 000 Sy
i (A E

Gamar 1. Morfologi permukaan nano karbon

Kandungan senyawa nano karbon

Nano karbon setelah dianalisa dengan
EDS, menunjukkan bahwa, “karbon yang
terbentuk juga mengandung sehyawa-senyawa
lain. Hal tersebut disebabkan ¢adanya proses
karbonisasi pada suhu, 450 ‘C, dimana terjadi
pembentukan karbon(danysenyawa yang mudah
terurai, diantaranya adalah CO,, H,O dan bahan
lain yang mudah, mehguap. Pada proses
kalsinasi suhu 700" 'C, maka terjadi proses
oksidasi, sehingga akan terbentuk senyawa
oksida pada umsur-unsur yang terdapat di dalam
nano_karbon. Kandungan karbon dapat dilihat
pada Gambar 2. Pada Gambar 2 menunjukkan
bahwas“makin lama waktu ultrasonikasi, maka
karbon yang dihasilkan akan semakin kecil. Hal
tersebut dikarenakan makin lama waktu
Ultrasonikasi, akan menghasilkan tumbukan
partikel karbon sehingga menghasilkan panas.
Proses  ultrasonikasi  merupakan  proses
eksotermis atau proses yang menghasilkan
panas (Cao 2006). Setelah proses ultrasonikasi
maka dilanjutkan proses kalsinasi pada 700 °C.
Hal ini menyebabkan senyawa karbon terlepas
dari matriks nano karbon, dimana senyawa
karbon amorf akan menjadi senyawa karbon
dalam bentuk kristal, sehingga kandungan
karbonnya semakin kecil. Suhu proses kalsinasi
akan mempengaruhi struktur karbon (Poole and
Owens 2003).

100
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% karbon

0

45 75 105

waktu ultrasonikasi (menit)

Gambar 2. Kandungan karbon dan waktu
ultrasonikasi

Portal Kimia dan Kemasan, Vol. 4 No. 1, Desember 2017: 174-178 176



Ukuran partikel nano karbon

Pada proses ultrasonikasi ini
menggunakan variabel waktu sonikasi yaitu 45
menit, 75 menit dan 105 menit. Pada proses
ultrasonikasi 45 menit menunjukkan tidak terjadi
panas akibat tumbukan daya ultrasonik. Pada
waktu proses ultrasonikasi 75 menit mulai terjadi
panas, karena adanya tumbukan pada senyawa
karbon, sama juga pada 105 menit. Data hasil
proses ultrasonikasi dapat dilihat pada Gambar
3. Berdasarkan hasil data menunjukkan makin
lama proses ultrasonikasi, akan menghasilkan
ukuran partikel semakin kecil. Pada proses
ultrasonikasi dengan lama waktu 105 menit
menghasilkan ukuran partikel terkecil sebesar
375 nm.

1000

600 \
400 \

200

Ukuran parrikel (nm)

45 75 105

Waktu ultrasonikasi (menit)

Gambar 3. Ukuran partikel dan proses ultrasonikasi

Kelarutan nano karbon
Analisa kelarutan nano karbon dilakukan

dengan dua media yaitu larutan organik “dan
lemak. Larutan organik, merupakan!salah ‘satu
karakteristik yang harus dimilikis,oleh suatu
material, yang berfungsi sebagaibahan pengisi
atau bahan pewarna. Berdasarkan hasil analisa
menunjukkan bahwa _nanosy, karbon yang
mempunyai waktu sonikasi sebesar 105 menit
lebih banyak terdispérsit,dalam larutan etanol,
dibandingkan dengaf™ nano karbon yang
mempunyai waktu “sohikasi 75 menit dan 45
menit. Data ininmendnjukkan bahwa makin lama
waktu sonikasi) akan menghasilkan ukuran
partikel makin kecil, sehingga makin kecil ukuran
partikel akan menghasilkan makin banyak nano
karbon yang terdispersi di dalam larutan etanol.

Hasil analisa menujukkan bahwa nano
karbon dapat digunakan sebagai bahan pengisi.
Adanya nano karbon dari cangkang kelapa
sawit, merupakan alternatif bahan pengisi yang
bersifat alami (natural). Pada‘saat ini karbon
sebagai bahan pengisi berasal dari petrokimia
atau bahan sintetis. Keuntungan menggunakan
karbon vyang bersifat alami adalah ramah
lingkungan, berkelanjutan dan tidak karsinogen.
Nano karbon dari cangkang kelapa sawit dapat
digunakan sebagai bahan pengisi alami,
terutama untuk bahan mainan anak-anak.

Pada analisa ini nano karbon dilarutkan
di dalam minyak kelapa sawit. Berdasarkan hasil
analisa menunjukkan bahwa nano karbon yang

mempunyai  waktu sonikasi 105 menit
menghasilkan hasil emulsi yang lebih baik,
dibandingkan dengan nano karbon yang

mempunyai waktu sonikasi 45 menit dan 75
menit. Data ini menunjukkan bahwa makin lama
waktu sonikasi, maka akan menghasilkan
ukuran partikel makin kecil, makin kecil ukuran
partikel akan menghasilkan makin banyak nano
karbon yang teremulsi dan teksturnya makin
baik. Hal ini menunjukkan bahwa nano karbon
kelapa sawit dapat digunakan sebagai bahan
pengisi pada industri kosmetik.

Daya serap metilen biru,

Struktur  karbon, “pada  umumnya
mempunyai pori-porigPada,karbon aktif, pori-pori
tersebut dibuka dengan menggunakan proses
aktivasi, sehingga peri-porinya akan terbuka dan
mempunyai dayasserap yang besar. Pada nano
karbon mempunyai“pori-pori, tetapi pori-porinya
tidak dibuka atau tidak ada proses aktivasi.
Berdasarkan hasil analisa menunjukkan, bahwa
nanoykarbon dengan waktu sonikasi 105 menit
memplinyai daya serap metilen biru lebih tinggi
sedikit dibanding dengan nano karbon yang
mémpunyai waktu sonikasi 75 menit dan 45
menit. Sehingga menghasilkan luas permukaan
yang tidak berbeda secara signifikan. Data ini
menunjukkan bahwa waktu ultrasonikasi akan
menghasilkan ukuran partikel makin kecil, tetapi
tidak mempengaruhi daya serap metilen biru.
Hal tersebut karena faktor yang berperan dalam
penyerapan metilen biru adalah ukuran pori
karbon, bukan ukuran partikel karbon. Luas
permukaan berdasarkan daya serap metilen
merupakan luas permukaan pori karbon,
sedangkan luas permukaan berdasarkan ukuran
partikel adalah luas permukaan karbon. Luas
permukaan pori karbon E)ada waktu sonikasi 45
menit sebesar 59,60 m“/gr, waktu sonikasi 75
menit sebesar 59,66 mzlgr dan 105 menit
sebesar 59,89 mzlgr. Daya serap metilen biru
pada nano karbon lebih kecil dari daya serap
karbon aktif. Sesuai dengan fungsinya nano
karbon digunakan sebagai bahan pengisi,
sedangkan karbon aktif sebagai penyerap.

KESIMPULAN
Cangkang kelapa sawit potensial
digunakan sebagai bahan baku untuk

pembuatan nano karbon alami. Metoda yang
digunakan dalam pengecilan partikel adalah
metoda ultrasonikasi dengan waktu optimum
105 menit, dengan ukuran partikel 375 nm.
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Nano karbon cangkang kelapa sawit
dapat digunakan sebagai bahan pengisi pada
komposit.
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ABSTRAK

Kayu secang (Caesalpinia sappan L.) merupakan salah satu tanaman_yang dapat digunakan sebagai pewarna
alami atau zat warna alam. Kayu secang mengandung pigmen bgazilin, yang jika teroksidasi akan berubah
menjadi brazilein yang berwarna merah. Salah satu kekurangan zat warna alam adalah warnanya tidak stabil.
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui kestabilan zat warna alam secang terhadap perubahan pH
dengan kopigmentasi menggunakan ekstrak polifenol teh hijagyKopigmentasi dilakukan dengan menambahkan
ekstrak polifenol teh hijau ke dalam zat warna alam secang dehgan perbandingan antara zat warna secang dan
ekstrak polifenol teh hijau sebesar 1:0; 1:1; 1:2; 1i3; 217" dan 3:1. Proses kopigmentasi terjadi pada
perbandingan 3:1 yang ditandai oleh adanya efek “hiperkromik (peningatan intensitas) sebesar 0,032.
Kopigmentasi dengan polifenol teh hijau ini dapat meningkatkan kestabilan zat warna alam secang pada larutan
basa (pH 8 - pH 12).

Kata kunci : Kayu secang, Zat warna alam, Kopigmentasi, Ekstrak teh hijau

ABSTRACT

Caesalpinia sappan L. is one“ef the plants that can be used as natural dyes or natural colours. Caesalpinia
sappan L. wood contains brazilinypigment which if oxidized will turn into a red brazilein. One of the weakness
natural pigments is its unsfable colour. The purpose of this research is to know the stability of Caesalpinia
sappan L. natural colouryagainst acidity change with copigmentation using green tea polyphenol extract.
Copigmentation is dene by ‘adding green tea polyphenol extract into Caesalpinia sappan L. natural colour by
comparison between,Cagesalpinia sappan L. natural colour and green tea polyphenol extract are 1:0; 1:1; 1:2; 1:3;
2:1; dan 3:1. Thexcopigmentation process occurs in a 3:1 ratio characterized by a hyperchromic effect (intensity
alert) of 0.032¢#"Copigmentation with this green tea polyphenol extract can increase the stability of Caesalpinia
sappan L. natural colour in alkaline solution (pH 8 - pH 12).

Key words : Caesalpinia sappan L. wood, Natural colour, Copigmentation, Green tea extract

PENDAHULUAN

Pada umumnya zat warna ditambahkan
pada produk dengan tujuan untuk memberi
warna pada produk yang tidak berwarna,
mengembalikan warna asli produk yang hilang
pada saat proses, dan mempertajam warna. Zat
warna berdasarkan sumbernya terdiri dari zat
warna alam dan sintetis. Zat warna alam berasal
dari tumbuhan atau binatang melalui proses
ekstraksi, namun memiliki kelemahan stabilitas

yang rendah. Zat warna alam dapat diperoleh
dari bagian daun, bunga, dan buah pada
tanaman serta dari darah dan jaringan otot pada
binatang. Zat warna sintetis diperoleh melalui
proses secara kimia dan memiliki stabilitas yang
tinggi jika dibandingkan dengan zat warna alam.
Akan tetapi penggunaan zat warna sintetis
berbahaya bagi lingkungan dan kesehatan
manusia. Penggunaan zat warna alam mulai
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mengalami  peningkatan  seiring  dengan
kesadaran masyarakat akan bahaya
penggunaan zat warna sintetis (Turak, Pisarska,
and Krolczyk 2016).

Salah satu tanaman yang dapat
digunakan sebagai zat warna alam adalah kayu
secang (Caesalpinia sappan L.). Tanaman
secang termasuk famili Leguminoceae yang
merupakan tumbuhan perdu dan berduri banyak
(Holinesti 2009). Kandungan dalam kayu secang
berupa tanin, pigmen, asam tanat, brazilin, resin,
resorsin, sappanin, dan asam galat (Fardhyanti
and Riski 2015). Warna merah yang dihasilkan
kayu secang merupakan hasil oksidasi dari
brazilin yang disebut brazilein dan dapat larut
dalam air. Perubahan warna brazilin dari kuning
menjadi brazilein kemerahan disebabkan karena
adanya peningkatan delokalisasi elektron karena
adanya gugus karbonil (Mulyanto 2016). Brazilin
pada kayu secang mempunyai daya antioksidan
yang handal dengan indeks antioksidatif yang
lebih tinggi daripada antioksidan komersial,
sehingga dapat digunakan sebagai agen
penangkal radikal bebas (Farhana, Maulana,
and Kodir 2015). Zat warna merah kayu secang
bisa digunakan sebagai pewarna alami makanan
dan minuman (Lioe, Adawiyah, and Aggraeni
2012), pewarna kain (Fardhyanti and Riski 2015),
ekstrak kayu secang dengan etanol atau
metanol dapat digunakan sebagai antiinflamasi,
antioksidan, dan antimikrobial (Lioe, Adawiyah;
and Aggraeni 2012). Zat warna alam dari kayu
secang memiliki kelebihan tidak berbau™dan
tidak berasa sehingga dapat digunakan.sebagai
pewarna tanpa mengubah karakteristik, dari
produk yang diberi pewarna dati, kayussecang
dan warna merah stabil pada “suhu tinggi
meskipun dipanaskan menggunakan air panas
(Rina et al. 2017).

Zat warna alami memiliki“kestabilan yang
rendah dibandingkan dengan zat warna sintetis.
Beberapa faktor yang, berpengaruh terhadap
stabilitas pigmen-brazilein antara lain kondisi pH,
suhu, pemanasan,¥sinar ultraviolet, oksidator
dan reduktor, serta metal yang dapat
mengakibatkan terjadinya degradasi pigmen
brazilein. pH atau kondisi keasaman larutan
sangat berpengaruh terhadap stabilitas warna
pigmen brazilein. Brazilein berwarna kuning
pada pH 2 sampai dengan pH 5 (pH rendah),
berwarna merah pada pH 6 sampai dengan pH 7
(pH netral), dan berwarna merah keunguan
dengan semakin meningkatnya pH (Kurniati,
Prasetya, and Winarni 2012).

Ketidakstabilan zat warna alam dapat
diatasi dengan kopigmentasi. Kopigmentasi
adalah fenomena dimana zat warna dan
senyawa organik tak berwarna atau ion metal,

membentuk molekuler atau asosiasi kompleks.
Kopigmentasi menghasilkan peningkatan
intensitas warna dan pergeseran panjang
gelombang absorbansi maksimum dari pigmen
(Sharara 2017; Petrova et al. 2016).
Kopigmentasi secara umum dapat terjadi melalui
interaksi self association/asosiasi secara individu,

kompleks dengan metal, intramolekuler, dan
intermolekuler. Dari keempat interaksi
kopigmentasi tersebut, kopigmentasi

intramolekuler dan intermolekuler merupakan
mekanisme kopigmentasi yang paling penting.
(Sharara 2017).

Kopigmentasi dapat juga diartikan sebagai
interaksi antara pigmen dan kopigmen. Lebih
dari sepuluh ribu senyawa berpotensial menjadi
kopigmen. Kopigmen merupakan,senyawa tidak
berwarna atau agak berwarna, pada umumnya
berwarna kekuningan, melekul jberwarna yang
terdapat secara alami‘pada sel tanaman
antosianin. Secara umum Senyawa kopigmen
berupa flavonoid, polifenol, asam amino, alkaloid,
dan asam _/organik. Kopigmen  dapat
memperbaiki koordinasi antara satu pigmen
dengan pigmen lainnya sehingga pigmen
menjadig/kuaty, dan kestabilan warna terjaga
(Sharara@2017, Santoso and Estiasih 2014).

Palifenol merupakan salah satu senyawa
yang ‘dapat digunakan sebagai kopigmen. Teh
hijau® mengandung beberapa grup polifenol
termasuk flavonol. Kandungan polifenol pada teh
hijau sebesar 10% sampai dengan 15%,
sedangkan pada teh hitam 5%. Unsur utama
polifenol teh adalah katekin dengan struktur
flavan-3-ols dan produk polimerisasinya. Infusi
teh hijau mengandung lebih dari 200 mg katekin.
Katekin yang terkandung dalam daun teh antara
lain katekin galat, epikatekin, epikatekin galat,
epigallokatekin, gallokatekin galat, dan
epigallokatekin galat. Teh hijau merupakan jenis
teh yang mengandung katekin lebih tinggi
dibandingkan dengan teh hitam dan teh oolong
(Hsiao 2014).

Penelitian mengenai penggunaan kayu
secang sebagai zat warna alam telah banyak
dilakukan. Amin and Yuliana (2016) melakukan
analisis dan uji kestabilan zat warna kayu
secang dengan menggunakan spektrofotometer
Uv-visible dan inframerah; Mastuti, Kim, and
Christanti (2012) melakukan ekstraksi senyawa
brazilin dari kayu secang sebagai bahan baku
alternatif untuk zat warna alami; Mulyanto (2016)
melakukan  penelitan  tentang  pengaruh
temperatur ekstraksi dan heating time terhadap
spektrum absorbansi pada zat warna alam dari
kayu secang; Rina et al. (2017) melakukan
penelitian stabilitas zat warna kayu secang untuk
makanan dan minuman di berbagai pH dan suhu.
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Safitri  (2009) telah melakukan penelitian
mempelajari pengaruh kopigmentasi pewarna
alami brazilein kayu secang dengan sinapic acid
terhadap stabilitas warna merah pada minuman,
semakin bertambahnya konsentrasi sinapic acid
yang ditambahkan dapat meningkatkan retensi
dan ketajaman warna.

Pada penelitian ini akan dilakukan
kopigmentasi zat warna alam dari kayu secang
(Caesalpinia sappan L.) dengan menggunakan
kopigmen ekstrak polifenol teh hijau. Polifenol
adalah senyawa yang secara alami ditemukan
dalam tanaman, mengandung banyak gugus
fenol yang dapat berfungsi sebagai antioksidan
dan merupakan salah satu jenis kopigmen yang
dapat digunakan untuk meningkatkan kestabilan
zat warna alam. Tujuan dari penelitian ini adalah
untuk mengetahui kestabilan zat warna alam
secang terhadap perubahan pH dengan
kopigmentasi menggunakan ekstrak polifenol teh
hijau.

BAHAN DAN METODE

Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian
ini antara lain kayu secang, teh hijau, akuades,
kertas saring, dan larutan bufer pH 2 sampai
dengan pH 12. Peralatan yang digunakan yaitu
neraca digital, termostat, gelas beaker, pH meter,
dan spektrofotometer Uv-Vis.

Metode
Ekstraksi Polifenol Teh Hijau

Ekstraksi polifenol dari teh hijau dilakukan
dengan metode maserasi, menggunakan air
pada suhu 80 °C selama 10 menit dengan
perbandingan teh hijau [danair (1:2). Ekstrak
disaring menggunakan, “kertas saring dan
selajutnya ditentukan... kadar polifenol total
menggunakanimétodedSO 14502-1.

Ekstraksi Zat Warna Alam Secang

Ekstraksi® zat warna alam dilakukan
dengan metode maserasi menggunakan air.
Kayu secang dihaluskan, ditimbang, direndam
dengan air mendidih hingga terendam semua.
Lama perendaman 1 jam (Mastuti, Kim, and
Christanti 2012). Ekstrak disaring menggunakan
kertas saring dan selanjutnya dianalisa
menggunakan spektrofotometer Uv-Vis untuk
mengetahui panjang gelombang dari zat warna
secang yang memiliki absorbansi maksimum.

Pengaruh pH terhadap Perubahan Warna Zat
Warna Alam Secang

Zat warna alam secang dimasukkan
dalam larutan bufer pada pH 2 sampai pH 12

dengan perbandingan zat warna secang
larutan bufer sebesar 2:1. Perubahan warna
yang terjadi diamati. Dari masing-masing larutan
bufer tersebut kemudian diambil sekitar 10 mL
dan dianalisa menggunakan spektrofotometer
Uv-Vis untuk mengetahui panjang gelombang
yang menghasilkan absorbansi maksimum.

Penambahan Ekstrak Polifenol Teh Hijau
Untuk Mempertahankan Kestabilan Zat
Warna Secang Terhadap Perubahan pH
Ekstrak polifenol teh hijau ditambahkan ke
dalam zat warna alam secang dengan
perbandingan antara zat warna secang dan
ekstrak polifenol teh hijau sebesar 1:0; 1:1; 1:2;
1:3; 2:1; dan 3:1. Masing-masing larutan
tersebut kemudian diuklr, pH-nya menggunakan
pH meter dan diukur® absorbansinya
menggunakan spektroefotameter Uv-Vis pada
panjang gelombang yang telah ditentukan
sebelumnya (pahjang gelombang dari zat warna
secang yang memiliki absorbansi maksimum).
Hasil kopigmentasi yang memberikan
absorbansiy, paling besar selanjutnya diuji
kestabilannya terhadap perubahan pH dengan
larutan ‘hufer pH 2 sampai dengan 12, diamati
perdbahan warna yang terjadi dan dilakukan
analisis menggunakan spektrofotometer Uv-Vis.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Ekstrak Polifenol Teh Hijau

Polifenol merupakan senyawa kimia yang
memiliki struktur dasar fenol, secara alami ada di
dalam tanaman dan bermanfaat sebagai
antioksidan.

Ekstraksi polifenol dari teh hijau dilakukan
dengan maserasi menggunakan pelarut air pada
suhu 80 °C selama 10 menit. Dihasilkan ekstrak
polifenol yang berwarna hijau agak kecoklatan.
Maserasi dengan waktu lebih dari 10 menit
sudah  dilakukan terlebih  dahulu  dan
menghasilkan ekstrak yang berwarna lebih gelap.
Hal ini dihindari karena untuk aplikasi sebagai
kopigmen bisa mengganggu warna yang
dihasilkan. Dari analisis kadar polifenol total
terhadap ekstrak polifenol teh hijau, didapatkan
bahwa ekstrak polifenol teh hijau ini memiliki
kandungan polifenol total sebesar 10,002 mg/L
ekstrak, dihitung sebagai asam galat.

Ekstraksi Zat Warna Alam Secang

Ekstraksi zat warna alam dari kayu
secang dilakukan dengan maserasi
menggunakan pelarut air selama 1 jam.
Dihasilkan zat warna yang berwarna merah.
Analisis  menggunakan  spektrum  Uv-Vis
menunjukkan bahwa zat warna secang ini
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memiliki absorbansi tertinggi pada panjang gelombang 537 nm.
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Gambar 1. Spektrum Uv-Vis zat warna secang

Pengaruh pH terhadap Perubahan Zat Warna  semakin meningkatnya pH (Kurniati, Prasetya,

Secang

Stabilitas warna brazilein pada kayu
secang dipengaruhi oleh beberapa faktor antara
lain pH, suhu, pemanasan, sinar ultraviolet,
oksidator dan reduktor, serta metal. Pengaruh
pH terhadap perubahan zat warna secang
ditunjukkan pada Gambar 2. Berdasarkan
Gambar 2 terlihat bahwa pada larutan bufer pH
2 sampai dengan pH 5 zat warna secang
berwarna kuning dan semakin berwarna merah
pada pH 6 sampai dengan pH 12. Zat warna
secang berwarna merah cerah dan tajam pada
pH 7 (pH netral) dan pH 12. Perubahan warna
ini sesuai dengan literatur yang menyebutkan
bahwa brazilein berwarna kuning pada pH 2
sampai dengan pH 5 (pH rendah), befwarna
merah pada pH 6 sampai dengan pH>7 “(pH
netral), dan berwarna merah keunguan,dengan

wtes
oF.

and Winarni 2012).

Ketidakstabilan perubahan zat warna
secang secara terukuridapat ditunjukkan dari
spektrum Uv-Vis. Hasil analisis menggunakan
spektrofotometersv-Vis zat warna alam secang
yang dimastukKan dalam larutan bufer dengan
pH 2 sampai pH 12 ditunjukkan pada Tabel 1.
Berdasarkanydata pada Tabel 1, nilai panjang
gelombang maksimum tetap yaitu 537 nm yang
terjadi padd zat warna secang yang dimasukkan
dalam _larutan bufer dengan pH 6 dan hanya
bergeser sedikit (1 nm) pada larutan bufer pH 7.
Hal ini menunjukkan bahwa zat warna alam
secang stabil pada pH netral. Selain pada pH
tersebut, zat warna alam secang tidak stabil
yang ditunjukkan oleh adanya perubahan warna
(Gambar 2) dan perubahan panjang gelombang
maksimum (Tabel 1).

et L X Y

O S

Gambar 2. Zat warna secang dalam larutan bufer pH 2 sampai dengan pH 12

Tabel 1. Pergeseran A-maks zat warna secang pada larutan bufer pH 2 sampai dengan pH 12

A-maks
435
436
443
446
537
538
517
509
458

11 442

12 482

No. pH larutan bufer
1.
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Penambahan Ekstrak Polifenol Teh Hijau
Untuk Mempertahankan Kestabilan Zat
Warna Secang Terhadap Perubahan pH

Salah satu cara untuk menjaga zat warna
alam tetap stabil adalah dengan kopigmentasi.
Kopigmentasi adalah suatu fenomena dimana
suatu molekul zat warna yang tidak stabil
bereaksi dengan komponen alami lain dari
tanaman secara langsung ataupun melalui
interaksi pembentukan ikatan kovalen sehingga
menghasilkan warna yang lebih  stabil
(Ghasemifar, Saeidian, and Setareh 2013).
Kopigmentasi dilakukan dengan penambahan
ekstrak polifenol teh hijau. Karakteristik dari
kopigmentasi dapat diamati menggunakan
spektrum Uv-Vis untuk melihat adanya efek
hiperkromik (peningkatan intensitas) ataupun
pergeseran batokromik (pergeseran panjang
gelombang ke arah sinar tampak (Trouillas et al.
2016). Hasil pengukuran absorbansi dengan
menggunakan spektrofotometer Uv-Vis
penambahan ekstrak polifenol teh hijau ke
dalam zat warna alam secang ditunjukkan pada
Tabel 2. Berdasarkan data pada Tabel 2, nilai
absorbansi maksimum sebesar 0,428 terjadi
pada perbandingan zat warna dan kopigmen 3 :
1. Pada penambahan kopigmen 3:1 ini telah
terjadi proses kopigmentasi yang ditandai oleh
adanya efek hiperkromik, vyaitu adanya
peningkatan intensitas warna yang ditunjukkan
oleh adanya kenaikan absorbansi.

Selain dilakukan pengukuran abserbansi,
dilakukan  pula  pengukuran  pH, “pada
penambahan ekstrak polifenol _tehy hijau ke
dalam zat warna alam secang. Hasil pengukuran
pH menggunakan pH meter (ditunjakkan pada
Gambar 3. Berdasarkan dataypada Gambar 3,
penambahan ekstrak, polifenol teh hijau ke
dalam zat warna_alam\sécang mengakibatkan
penurunan kadar pHj=pada zat warna secang
tanpa penambahian, ekstrak polifenol teh hijau
nilai pH 6,5 _dan, setelah ditambahkan ekstrak
polifenol teh hijau menunjukkan nilai pH 5
sampai denganpH 6.

Penambahan ekstrak polifenol teh hijau ke
dalam zat warna alam secang yang
menghasilkan absorbansi maksimum

berdasarkan data pada Tabel 2 adalah pada
perbandingan secang : ekstrak teh hijau = 3 : 1,
selanjutnya  diuji  kestabilannya terhadap
perubahan pH dengan larutan bufer pH 2
sampai dengan pH 12, diamati perubahan warna
yang terjadi dan dilakukan analisis
menggunakan spektrofotometer Uv-Vis. Hasil
perubahan warna yang terjadi ditunjukkan pada
Gambar 4.

Berdasarkan pada Gambar 4, perubahan
warna yang terjadi pada zat warna secang yang
sudah ditambahkan kopigmen teh hijau pada
larutan bufer pH 2 sampai dengan pH 12 yaitu
pada pH 2 sampai dengan pH 5 menunjukkan
warna kuning, mulai pH 6 agak kemerahan, dan
pH 7 sampai dengan pH 12yberwarna merah.
Dibandingkan dengan ‘hasil perubahan warna
kayu secang tanpa kopigmentasi dengan ekstrak
teh hijau, perubahamn™warna pada berbagai pH
hasil kopigmentasi Y\menggunakan ekstrak teh
hijau menunjukKan“warna yang lebih nyata dan
tajam. Hal ini“mendukung hipotesis yang
menunjukkam, bahwa polimer baru terbentuk
untuk menurunkan jumlah monomer daripada
peningkatan “degradasi brazilein (Cortez et al.
2027): Kisaran perubahan warna ini lebih sempit
bila¢ dibandingkan dengan perubahan warna
pada zat warna secang sebelum ditambahkan
ekstrak polifenol teh hijau (Gambar 2). Pada
larutan bufer pH 6 sampai dengan pH 12 zat
warna secang yang sudah dikopigmentasi
berwarna merah, sedangkan sebelumnya pada
pH 8 sampai dengan pH 11 tidak berwarna
merah. Dengan demikian dapat dikatakan
bahwa penambahan kopigmen ekstrak polifenol
teh hijau dapat meningkatkan kestabilan zat
warna alam secang terhadap perubahan pH.
Selain ditunjukkan oleh perubahan warna yang
terjadi, peningkatan kestabilan ini dapat diamati
dengan spektrum Uv-Vis yang ditunjukkan oleh
Tabel 3. Panjang gelombang maksimum dari zat
warna alam secang yang sudah ditambahkan
kopigmen pada larutan basa (pH 8 sampai
dengan pH 12) tidak menunjukkan perubahan
yang besar seperti pada zat warna alam secang
yang belum ditambahkan kopigmen ekstrak
polifenol teh hijau (Tabel 1).

Tabel 2. Perubahan absorbansi zat warna secang dengan kopigmen ekstrak teh hijau

Perbandingan zat warna dan . Perubahan

No. . Absorbansi .

kopigmen absorbansi

1. Tanpa kopigmen 0,396 -

2. 31 0,428 0,032
3. 2:1 0,383 -0,013
4. 1:1 0,380 -0,016
5. 1:2 0,340 -0,056
6. 1:3 0,288 -0,108
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Gambar 3. Perubahan pH zat warna secang setelah ditambahkan kopigmen ekstrak teh hijau.
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Gambar 4. Perubahan zat warna secang yang sudah ditambahkan kopigmen teh hijau pada larutan bufer
pH 2 sampai dengan pH 12.

Tabel 3. Pergeseran A-maks zat warna secang yang sudah ditambahkankopigmen teh hijau pada larutan bufer
pH 2 sampai dengan pH 12.

No. pH larutan bufer A-maks
1. 2 439
2. 3 443
3. 4 444
4. 5 445
5. 6 538
6. 7 545
7. 8 546
8. 9 547
9. 10 548
10. 11 531
11 12 545
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naskah selanjutnya ditulis dalam dua kolom dengan format justified, first line indent 1 cm,
arial 10, spasi 1, dan jarak antar kolom 0.6 cm.
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tengah-tengah (centered), diketik dengan huruf regular, menggunakan font Arial 12, spasi 1.
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menggunakan font Arial 9, spasi 1, format justifieds

Abstrak dalam bahasa Indonesia paling banyak”250%ata, sedangkan abstract dalam bahasa
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Penempatan abstrak disesuaikan dengan/'bahasa yang digunakan dalam KTI. Apabila KTI
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Abstrak dalam bahasa Indonesia diikuti kata kunci dalam bahasa Indonesia, sedangkan
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Kata kunci terdiri dari minimal tiga kata.

6. Cara Penulisan Bab“(heading)
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Bab, ditulis dengan format huruf kapital, rata kiri, bold, font Arial 10, spasi 1.
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10, spasid.

7. Cara Penyajian Tabel

7.1.
7.2.
7.3.
7.4.
7.5.
7.6

7.7.

Judul tabel ditampilkan di bagian atas tabel, rata kiri halaman, menggunakan font Arial 9.
Tulisan “Tabel”, “Nomor”, dan judul tabel ditulis dengan format huruf sentence case.

Gunakan angka Arab (1,2,3,dst) untuk penomoran judul tabel.

Tabel ditampilkan rata kiri halaman.
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line pada bagian judul dan bagian bawah tabel.

Pencantuman sumber atau keterangan diletakkan di bawah tabel, rata Kkiri, italic,
menggunakan font Arial 8.

8. Cara Penulisan Gambar

8.1.

Gambar dapat dalam bentuk grafik, matriks, foto, diagram, dan sejenisnya ditampilkan di
tengah halaman (centered).



8.2. Judul gambar ditulis di bawah gambar, menggunakan font Arial 9, ditempatkan di tengah
halaman (centered).

8.3. Tulisan “Gambar”, “Nomor”, dan judul tabel ditulis dengan format huruf sentence case.

8.4. Gunakan angka Arab (1,2,3,dst) untuk penomoran judul gambar.

8.5. Pencantuman sumber atau keterangan diletakkan di bawah judul gambar, rata kiri, italic,
menggunakan font Arial 8.
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9.1. Penulisan kutipan (Sitasi) menggunakan metode Chicago Style

9.1.1. Nama belakang atau nama keluarga pengarang pertama, kedua dan ketiga. Untuk
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Raffi et al. 2007)

10. Cara dan Contoh Penulisan Daftar Pustaka
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10.2. Daftar pustaka ditulis sesuai dengan metode Chicago Style.
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Contoh : Suprapte, H:*2004. Petani bangkit: napak tilas perjuangan kaum tani Indonesia.
Jakarta, ! Kuntum Satuhu.
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Contoh : Doemsch, K.H., W. Garns, and T.H. Anderson. 1980. Compendium of soil fungi.
Vol. 1. London : Academic Press.
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10.2.7. Website
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Contoh : Wolman, David. 2008. Fossil feces is earliest evidence of an America
humans. http://news.nationalgeographic.com/news/2008/04/080403-
first-americans.html. (Accessed April 4, 2008)
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