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RINGKASAN

ROHIMATUN. Pengembangan Formulasi Nanoemulsi Insektisida Nabati
Campuran Ekstrak Piper retrofractum Vahl. dan Curcuma xanthorrhiza Roxb.
untuk Pengendalian Helopeltis antonii Sign. (Hemiptera: Miridae) pada Tanaman
Kakao. Dibimbing oleh DADANG, I WAYAN WINASA, dan SRI YULIANL

Serangan Helopeltis antonii Sign. (Hemiptera: Miridae) menjadi kendala
pengembangan kakao karena produksi buah dapat turun hingga 60%. Salah satu
alternatif pengendaliannya menggunakan insektisida nabati, misalnya ekstrak
tanaman dari famili Piperaceae, Asteraceae, dan Zingiberaceae. Beberapa
senyawa aktif insektisida nabati bersifat tidak larut air, bahkan ada yang hanya
larut dalam minyak dan tidak larut dalam air maupun minyak sehingga diperlukan
senyawa kimia lain maupun perlakuan tertentu agar dapat larut. Disamping itu,
pengembangan insektisida nabati terkendala adanya penurunan aktivitas biologis
karena adanya reaksi oksidatif maupun polimerisasi. Salah satu cara untuk
mengatasi kelemahan tersebut adalah dengan melakukan formulasi insektisida
nabati dengan nanoteknologi. Nanoemulsifikasi sederhana dapat dilakukan
dengan homogenisasi energi rendah mekanisme difusi spontan. Pengembangan
formulasi insektisida nabati juga perlu disertai dengan informasi fitotoksisitas,
persistensi, dan keamanannya terhadap organisme nontarget, sebagai syarat yang
harus dipenuhi untuk pendaftaran insektisida sebelum dipasarkan. Penelitian ini
bertujuan (1) mengevaluasi toksisitas dan aktivitas penghambatan makan ekstrak
etil asetat buah Piper retrofractum (EaPr) dan Piper aduncum (EaPa)
(Piperaceae); ekstrak etanol bunga Tagetes erecta (EtTe) dan ekstrak metanol
Tithonia diversifolia (MeTd) (Asteraceae); serta ekstrak etanol rimpang Curcuma
xanthorrhiza (EtCx) dan Alpinia galanga (EtAg) terhadap nimfa instar ketiga dan
imago H. antonii, serta aktivitas penghambatan peneluran terhadap imago; (2)
mendapatkan perbandingan campuran ekstrak yang kompatibel antara ekstrak
EaPr dengan EtCx (hasil terbaik penelitian sebelumnya) dan mengevaluasi
toksisitasnya terhadap nimfa instar ketiga H. antonii; (3) mendapatkan formulasi
dan karakter fisikokimia nanoemulsi campuran ekstrak EaPr dan EtCx serta
mengevaluasi toksisitasnya terhadap nimfa instar ketiga H. antonii; (4)
mengevaluasi fitotoksisitas formulasi tunggal dan campuran nano dan nonnano
ekstrak EaPr dan EtCx terhadap bibit kakao, persistensinya terhadap nimfa instar
ketiga H. antonii, dan keamanan hayati terhadap serangga predator Sycanus
annulicornis, serta keefektifan di tingkat semilapangan.

Penelitian meliputi empat kegiatan. Kegiatan pertama (1) adalah bioaktivitas
insektisida nabati dari ekstrak tanaman Piperaceae, Asteraceae, dan Zingiberaceae
terpilih terhadap H. antonii. Bahan tanaman yang digunakan adalah buah P.
retrofractum dan P. aduncum (Piperaceae); bunga T. erecta dan T. diversivolia
(Asteraceae); dan rimpang C. xanthorrhiza dan A. galanga (Zingiberaceae).
Pengujian aktivitas hayati, meliputi uji toksisitas, penghambatan makan dan
peneluran. Uji toksisitas menggunakan residu pada pakan dan semprot serangga.
1751 penghambatan makan dan peneluran menggunakan metode residu pada pakan.
Formulasi yang menunjukkan lethal concentration (LC) terendah dan mampu
menghambat makan dan peneluran dipilih untuk diformulasi campuran. Kegiatan
kedua (2) adalah kompatibilitas campuran ekstrak EaPr dan EtCx untuk
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pengendalian H. antonii. Ekstrak EaPr dan EtCx merupakan ekstrak terbaik
kegiatan I. Perbandingan ekstrak EaPr dan EtCx pada uji kompatibilitas, yaitu 4:1,
2:1, 1:1, 1:2, dan 1:4 (w/w). Pengujian menggunakan metode semprot serangga.
Sifat interaksi campuran ditentukan dari nilai Indeks Kombinasi. Kegiatan ketiga
(3) adalah karakteristik dan toksisitas formulasi nanoemulsi campuran ekstrak
EaPr dan EtCx terhadap H. antonii. Perbandingan campuran ekstrak terbaik pada
kegiatan kedua, yaitu EaPr:EtCx = 2:1 dan 1:2 (w/w), diformulasi nanoemulsi
dengan teknik emulsifikasi energi rendah mekanisme spontan. Pengujian
toksisitas nanoemulsi dilakukan dengan metode semprot serangga. Kegiatan
keempat (4) adalah keamanan hayati dan keefektifan formulasi nanoemulsi
campuran EaPr dan EtCx terhadap H. antonii. Formulasi yang diujikan, meliputi
ekstrak tunggal EaPr dan EtCx; campuran nano dan nonnano EaPr dan EtCx (1:2
dan 2:1; w/w); serta pembanding (lamba sihalotrin dan kontrol). Pengujian
fitotoksisitas dilakukan pada bibit kakao, keamanan hayati terhadap serangga
predator Sycanus annulicornis, dan persistensi terhadap nimfa instar ketiga H.
antonii. Pengujian keefektifan dilakukan di tingkat semilapangan.

Hasil penelitian menunjukkan ekstrak EaPr paling potensial mengendalikan
H. antonii. LCso dan LCos ekstrak EaPr masing-masing 0,07% dan 0,26%
terhadap nimfa instar ketiga H. antonii pada 72 jam setelah perlakuan (JSP),
sedangkan terhadap imago masing-masing sebesar 0,06% dan 0,26%. Ekstrak
EaPr pada konsentrasi setara LCzs (0,04%) menghambat makan nimfa instar
ketiga dan imago H. antonii, masing-masing sebesar 80% dan 90%. Aktivitas
penghambatan peneluran tertinggi juga ditunjukkan oleh ekstrak EaPr lebih dari
80% pada konsentrasi setara LCs. Hasil pengujian kompatibilitas menunjukkan
ekstrak EaPr menunjukkan sinergis kuat dan bersifat kompatibel dengan EtCx
pada perbandingan 2:1 dan 1:2 (w/w). Campuran ekstrak EaPr dan EtCx = 1:2 dan
2:1 (w/w) dapat diformulasikan dalam bentuk nanoemulsi menggunakan metode
energi rendah melalui emulsifikasi spontan. Formulasi nano dengan komposisi:
campuran ekstrak EaPr:EtCx = 2:1 (w/w), Tween 80 4,25%, dan bahan tambahan
lain (gliserol, optical brightener, anti-UV, antibusa, dan perekat alkilaril
poliglikol eter masing-masing 1%, dan akuades 89,75%), menghasilkan karakter
formulasi nanoemulsi terbaik, ditunjukkan dengan ukuran diameter droplet 66,15
nm, zeta potensial -31,30 mV, tegangan permukaan 36,37 dyne cm’!, viskositas
16,10 cP, dan stabil sampai hari ketujuh. Formulasi nano ini juga menunjukkan
toksisitas tertinggi, dengan LCos 0,049% pada 72 JSP. Semua formulasi yang
diujikan tidak menyebabkan fitotoksik, aman terhadap S. annulicornis, dan
memiliki persistensi yang singkat. Formulasi nano campuran EaPr dan EtCx = 2:1
(w/w) menunjukkan keefektifan mengendalikan H. antonii lebih baik daripada
formulasi lainnya. Formulasi nano EaPr:EtCx = 2:1 (w/w) dengan penambahan
Tween 80 4,25% konsentrasi setara 2 x LCos (0,18%) menunjukkan keefektifan
tertinggi (90,00%) mengendalikan H. antonii dan mampu menurunkan intensitas
kerusakan hingga 70% di tingkat semilapangan. Hasil penelitian tersebut
menunjukkan formulasi nanoemulsi campuran ekstrak EaPr dan EtCx potensial
dikembangkan untuk mengendalikan H. antonii.

Kata kunci: keamanan hayati, nanoemulsi, nanoteknologi, persistensi,
sinergistik



SUMMARY

ROHIMATUN. The Development of Nanoemulsion Formulation of Botanical
Insecticides Containing Piper retrofractum Vahl. and Curcuma xanthorrhiza
Roxb. Extract Mixtures for Helopeltis antonii Sign. Control (Hemiptera: Miridae)
on the Cocoa Plant. Supervised by DADANG, I WAYAN WINASA, and SRI
YULIANL

Helopeltis antonii Sign. (Hemiptera: Miridae) is an important insect pest on
cocoa plants because this pest can decrease cocoa production by up to 60%. One
alternative to control H. antonii is by using botanical insecticides, for example
plant extracts from Piperaceae, Asteraceae, and Zingiberaceae plants. Some of the
active compounds of botanical insecticides are insoluble in water. Some active
compunds are even insoluble in oil or even insoluble both in water and oil, so
different chemicals and specific treatments are needed to dissolve them. In
addition, the development of botanical insecticides formulation is constrained by a
decrease in biological activity due to oxidative reactions or polymerization. One
way to overcome this weakness is by formulating plant-based insecticides with
nanotechnology. Nano emulsification of botanical pesticides can be achieved by
spontaneous diffusion using low-energy homogenization. The method is simple
and relatively low cost. The botanical insecticide formulations also need to be
evaluated for other parameters, such as phytotoxic effect, persistence, and safety
against non-target organisms. All informations is needed for insecticide
registration before being commercialized. This study aimed (1) evaluating the
toxicity and feeding inhibition activities of ethyl acetate extracts of fruits of Piper
retrofractum (EaPr) and Piper aduncum (EaPa) (Piperaceae); ethanol extract of
flowers of Tagetes erecta (EtTe) and methanol extract of flower of Tithonia
diversifolia (MeTd) (Asteraceae); and ethanol extracts of rhizomes of Curcuma
xanthorrhiza (EtCx), and Alpinia galanga (EtAg) (Zingiberaceae) against third
mstar nymphs and adults of H. antonii, and also oviposition deterrent activity
against adults of H. antonii; (2) getting a comparison of compatible extract
mixtures between EaPr and EtCx extracts (the best results of previous research)
against third instar nymphs of H. antonii; (3) obtaining the formulation and
physicochemical characters of nanoemulsion mixture of extracts of EaPr and EtCx
and testing its toxicity against third instar nymphs of H. antonii; (4) evaluating the
phytotoxic effect of single formulation and formulations of nano and non-nano of
EaPr and EtCx extract mixture to cocoa seedlings, their persistence against the
third instar nymph of H. antonii, and biosafety against natural enemies, namely
the predatory insect Sycanus annulicornis.

The study consisted of four activities. The first activity (bioactivity of
botanical insecticide against H. antonii) used fruits of P. retrofractum and P.
aduncum (Piperaceae); flowers of T. erecta and T. diversivolia (Asteraceae); and
rhizomes of C. xanthorrhiza and A. galanga (Zingiberaceae). The biological
activity tests included toxicity using feeding residues and spray methods and
ieeding inhibition and oviposition deterrent activities used residue method on
feed. Two plant extracts that showed the lowest lethal concentration (LC) value,
as well as high feeding inhibition and oviposition deterrent activities, were mixed
i a nanoformulation then tested against H. antonii. In the second activity (the



A\

compatibility of a mixture of EaPr and EtCx), both EaPr and EtCx plant extracts
were mixed in different ratios, i.e., 4:1, 2:1, 1:1, 1:2, and 1:4 (w/w) and tested
their activities on EaPr and EtCx using spray method. The effectivity of the
mixture interaction was represented in the Combination Index. The third activity
(the characteristics and toxicity of EaPr and EtCx mixture in nanoemulsion
formulation) evaluated nanoemulsion of the best ratio of the EaPr: EtCx, i.e., 2:1
and 1:2 (w/w). The nanoemulsion was prepared using a spontaneous low-energy
emulsification technique. The nanoemulsion toxicity test was carried out by the
contact method against H. antonii. The fourth activity (the biosafety and
effectiveness of mixture nanoemulsion formulation of EaPr and EtCx against H.
antonii) evaluated four treatments, i.c., (a) single extracts of EaPr and EtCx, (b)
nano and non-nano mixtures of EaPr and EtCx (1:2 and 2:1; w/w), (c) a standard
synthetic insecticide of lambda-cyhalothrin, and (d) untreated control. The
biosafety of the formulas was also evaluated, including the phytotoxic effect on
cocoa seedlings, effectivity against Sycanus annulicornis, and persistency against
third instar nymph of H. antonii, as well as their effectiveness in a semi-field
scale.

The results showed that EaPr extract had the most potential to control H.
antonii. The LCso and LCos of the EaPr extract were 0.07% and 0.26%,
respectively, against the third instar nymph of H. antonii at 72 hours after
treatment (HAT), while the adult was 0.06% and 0.26%, respectively. EaPr
extract at the equivalent concentration of LCzs (0.04%) inhibited the feeding
activity of third instar nymphs and adult H. antonii, by 80% and 90%,
respectively. The highest oviposition deterrent activity was also shown by the
EaPr extract of more than 80% at the equivalent concentration of LCas. The test
results showed that the EaPr extract was compatible and strong synergism with
EtCx at a ratio of 2:1 and 1:2 (w/w). Therefore, both extracts were mixed at ratios
of 1:2 and 2:1 (w/w) then formulated in the form of nanoemulsions using a low
energy method through spontaneous emulsification. Nanoformulation with a
mixture composition of extract EaPr:EtCx = 2:1 (w/w), Tween 80 4.25%, and
other additives, namely glycerol, optical brightener, anti-UV, antifoam, and
alkylaryl polyglycol ether adhesive, respectively 1%, and 89.75% aquadest,
produced the best nanoemulsion formulation characters, indicated by droplet
diameter 66.15 nm, zeta potential -31.30 mV, surface tension 36.37 dyne cm™,
viscosity 16,10 cP, and more stable. This nanoformulation also showed the
highest toxicity, with an LCos of 0.049% at 72 HAT. All formulations did not
cause phytotoxic effect, were safe against S. annulicornis, and had a short
persistence. Nano-formulation of EaPr:EtCx = 2:1 (w/w) showed better
effectiveness against the H. antonii nymphs than single extract and EaPr:EtCx =
1:2 (w/w) nano and non-nano formulation. The nanoformulation EaPr:EtCx = 2:1
(w/w) with the addition of Tween 80 4.25% concentration equivalent to 2 X LCpos
(0.22%) has shown its highest effectiveness (90.00%) in controlling H. antonii
and can reduce the damage intensity by up to 70%.

Keywords: biosafety, nanoemulsion, nanotechnology, persistence, synergy
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PRAKATA

Puji dan syukur penulis panjatkan kepada Allah subhanaahu wa ta’ala, atas
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insektisida Nabati Campuran Ekstrak Piper retrofractum Vahl. dan Curcuma
Xanthorrhiza Roxb. untuk Pengendalian Helopeltis antonii Sign. (Hemiptera:
Miridae) pada Tanaman Kakao”.

Terima kasih penulis ucapkan kepada para pembimbing, Prof. Dr. Ir.
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(Kepala Balittro) dan Dr. Ir. Rr. S. Retno Djiwanti, M.Sc. (Ketua Kelti Proteksi
Tanaman Balittro), yang telah memberikan ijin penelitian, beserta seluruh staf
Balittro yang telah membantu penelitian; Bapak Rahmat (KP. Cibodas, Puslit
Bioteknologi dan Bioproses), atas ijin koleksi H. antonii; Ir. Gusti Indriyati,
M.Si., yang telah menyediakan buah P. retrofractum; Mahindra DNA, S.P., M.Si.
dan W. Russianzi, S.P., yang telah membantu penelitian; Ir. ER Pribadi, M.Sc.,
atas saran pada proposal pengajuan dana penelitian; dan Prof. Dr. Ir. Supriadi,
M.Sc., atas masukan pada draft publikasi. Terima kasih kepada rekan-rekan Ento-
Fito 2016 (Lindung TP, Rawati P, Wakhid, Tazkiya S, Latifah, dan Zainal), HST
2017 (S Heriza dan Neni M), Forum Petugas Belajar Balitbangtan, Komunitas
Emak-emak Belajar (Miftakhurohmah, W Amaria, Y Susanti, Cici, Caca, Niken),
Laboratorium Fisiologi dan Toksikologi Serangga, Bionomi dan Taksonomi
Serangga, dan Ekologi Serangga; Ibu Ana Supriatin beserta seluruh staf Komdik
PTN untuk pelayanan akademis; dan semua pihak yang tidak dapat disebut satu
per satu yang telah memberikan bantuan. Ungkapan terima kasih disampaikan
kepada Ayahanda Marimin, B.A. (alm.), Ibunda Tutik Setiartatik, mertua Bapak
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