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KATA PENGANTAR

penelitian dan mendesiminasikan hasil penelitian tersebut secara berkala

dan berkelanjutan. Pada tahun 2011, sekitar 225 judul kegiatan penelitian
telah dilaksanakan. Penelitian tersebut dikoordinasikan oleh LPPM IPB dar
beberapa sumber dana antara lain Daftar Isian Pelaksanaan Anggaran (DIPA) IPB,
Direktorat Jenderal Pendidikan Tinggi (DIKTi), Kementrian Pertanian
(Kementan) dan Kementrian Negara Riset dan Teknologi (KNRT) dimana
sebanyak 197 judul penelitian tersebut telah dipresentasikan dalam Seminar Hasil
Penelitian IPB yang dilaksanakan pada tanggal 12—-13 Desember 2011 di Institut
Pertanian Bogor.

S alah satu tugas penting LPPM IPB adalah melaksanakan seminar hasil

Hasil penelitian tersebut sebagian telah dipublikasikan pada jurnal dalam
dan luar negeri, dan sebagian dipublikasikan pada prosiding dengan nama
Prosiding Seminar Hasil-Hasil Penelitian IPB 2011, yang terbagi menjadi
6 (enam) bidang yaitu:

* Bidang Pangan

Bidang Energi

Bidang Sumberdaya Alam dan Lingkungan
Bidang Biologi dan Kesehatan

Bidang Sosial dan Ekonomi

Bidang Teknologi dan Rekayasa

Melalui hasil penelitian yang telah dipublikasikan ini, maka runutan dan
perkembangan penelitian IPB dapat diketahui, sehingga road map penelitian IPB
dan lembaga mitra penelitian [PB dapat dipetakan dengan baik.

Kami ucapkan terima kasih pada Rektor dan Wakil Rektor IPB yang telah
mendukung kegiatan Seminar Hasil-Hasil Penelitian ini, para Reviewer dan
panitia yang dengan penuh dedikasi telah bekerja mulai dari persiapan sampai
pelaksanaan kegiatan seminar hingga penerbitan prosiding ini terselesaikan
dengan baik.

Semoga Prosiding Seminar Hasil-Hasil Penelitian IPB 2011 ini dapat
bermanfaat bagi semua. Atas perhatian dan kerjasama yang baik diucapkan terima
kasih.

Bogor, September 2012
Kepala L B,

Prof.Dr.Ir. Bambang Pramudya N., M.Eng

19560301 197603 1 001
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KARAKTERISTIK DAN AKTIVITAS ANTIOKSIDAN NANOPARTIKEL
EKSTRAK KULIT MAHONI TERSALUT KITOSAN
(Characterization and antioxidant activity of chitosan-encapsulated Mahogany
bark extract nanoparticles)

:
4

Syamsul Falah?, Sulistiyani”, Dimas Andrianto"
YDep.Biokimia,Fakultas Matematika dan IPA, IPB

ABSTRAK

Untuk meningkatkan efektivitas ekstrak kulit mahoni sebagai suplemen antioksidan perlu
dilakukan penelitian bentuk sediaan ekstrak kulit mahoni yang akan lebih mudah diserap
oleh tubuh. Oleh karena itu, teknologi nanopartikel ekstrak kulit mahoni diteliti untuk
pengembangan produk suplemen. Tujuan dari penelitian ini adalah menganalisis
karakteristik nanopartikel kulit kayu mahoni tersalut kitosan dan menguji aktivitas
antioksidannya. Ekstrak air panas kulit mahoni dibuat nanopartikel yang dikapsulasi
dengan nanokitosan terikat natrium tripolifosfat (Na-TPP) dengan metode spray dry dan
ultrasonikasi selama 30 dan 60 menit. Ukuran partikel dan morfologi permukaan
nanopartikel dianalisis dengan Scanning Electron Microscope (SEM) dan X-Ray
Diffraction (XRD). Pembuatan nanopartikel ekstrak kulit mahoni tersalut kitosan
menghasilkan rendemen 14.6%. Ukuran nanopartikel dengan waktu ultrasonikasi 30
menit berkisar antara 480-2000 nm, sedangkan dengan 60 menit menghasilkan
nanopartikel berukuran 240-1000 nm. Morfologi permukaan nanopartikel ekstrak kulit
kayu mahoni berbentuk bola dengan permukaan halus dan cembung (waktu ultrasonikasi
30 menit) dan bentuk tidak beraturan dengan permukaan kasar dan berkerut (ultrasonikasi
60 menit). Berdasarkan data FT-IR, nanopartikel ekstrak kulit mahoni dapat mengisi
nanokapsul kitosan. Uji aktivitas antioksidan dengan metode DPPH memperlihatkan
nanopartikel ekstrak kulit mahoni dengan penyalut kitosan lebih rendah dari ekstrak
kasarnya.

Kata kunci: Mahoni, kitosan, nanopartikel, spray dry, ultrasonikasi.

ABSTRACT

The present study reports on the characterization of mahogany bark extract-loaded
chitosan nanoparticles and their antioxidant activity. Mahogany bark meal was extracted
by boiled water. Chitosan-sodium tripolyphosphate (STPP) nano-spheres were sonicated
with ultrasonicator to obtain chitosan-STTP nanocapsules tfor 30 and 60 minutes and then
were dried with spray dryer. The chitosan-STPP nanocapsules loaded with the mahogany
bark extract were resonicated to yield the 14.6% of the nanoparticles. The chitosan-STPP
nanocapsules loaded by mahogany extract were then analysed of the particle size. The
surface morphology and physical state of nanoparticles were analysed by scanning
electron microscope (SEM) and X ray diffraction (XRD), respectively. Antioxidant
activity of the nanoparticles was evaluated by scavenging the DPPH free radical method.
Based on SEM data, the nanoparticles shape were viewed to adhere spherical shape.
Spherical chitosan-STTP nanoparticles loaded with mahogany bark extract were obtained
in the size range of 480 nm-1000 nm. Surface morphology of the mahogany bark extract-
loaded chitosan nanoparticles is spherical. The result of the 30 minutes ultrasonication
time have a smooth surface and a convex. While the morphology of nanoparticles with a
time of 60 minutes ultrasonication have irregular shapes with rough and wrinkled surface.
The antioxidant activity of the nanoparticles is lower than that of the native mahogany
bark extract.

Keywords: Mahogany, chitosan, nanoparticles, spray drying. ultrasonication.
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PENDAHULUAN

Penelitian ini menggunakan kulit kayu mahoni, yang merupakan limbah
industri pengolahan kayu berbahan baku kayu mahoni. Berdasarkan data potensi
kayu pertukangan dari hutan rakyat di 5 kabupaten di Jawa Barat (Sukabumi,
Tasikmalaya, Ciamis, Majalengka, dan Kuningan), produksi kayu mahoni pada
tahun 2003 mencapai 50.822,07 m3 (Pasaribu dan Roliadi 2006). Jika
diperkirakan 10% dari jumlah tersebut berupa kulit, maka volume kulit kayu

mahoni sebagai limbah berjumlah sekitar 5000 m3.

Potensi kulit kayu mahoni sebagai makanan suplemen telah diteliti. Ekstrak
air kulit mahoni memiliki aktivitas antioksidan yang tinggi. Berdasarkan uji
toksisitas akut, ekstrak kulit mahoni juga aman dikonsumsi. Selain itu berpotensi
juga untuk menurunkan kadar gula, mencegah kenaikan konsentrasi kolesterol dan
menurunkan kadar asam urat dalam darah (Falah er al. 2009). Untuk
meningkatkan efektivitas ekstrak kulit mahoni sebagai suplemen antioksidan perlu
dilakukan penelitian bentuk sediaan ekstrak kulit mahoni yang akan lebih mudah
diserap oleh tubuh. Oleh karena itu, teknologi nanopartikel ekstrak kulit mahoni
diteliti untuk pengembangan produk suplemen antioksidan yang berasal dari

limbah pengolahan industri kayu mahoni,

Nanoteknologi menjadi salah satu bidang dalam ilmu Fisika, Kimia,
Biologi, dan Rekayasa yang penting dan menarik beberapa tahun terakhir ini.
Jepang dan Amerika Serikat merupakan dua negara terdepan dalam riset
nanoteknologi (Poole & Owens 2003). Berdasarkan data tahun 2004, pemerintah
Jepang mengeluarkan dana riset sebesar 875 juta dolar, sedangkan Amerika
Serikat sebesar 1,3 milyar dolar pada tahun 2006 (USGAO 2008). Penelitian
nanobiosistem dan biomedis bahkan telah menjadi prioritas di beberapa negara
maju termasuk Amerika Serikat. Inggris, Jepang, Australia, dan Cina (Malsch
2005). ‘

Penggunaan nanopartikel sebagai pembawa obat dan sistem pengantar obat
telah berkembang beberapa tahun terakhir. Ukuran nanopartikel yang kecil
menyebabkan partikel dapat melewati membran pembuluh darah dan

mengantarkan obat ke sel target (Poulain & Nakache 1998).
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Penelitian ini bertujuan untuk membuat dan menguji karakteristik
nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni yang tersalut kitosan serta menguji
aktivitas antioksidannya dalam rangka pengembangan produk suplemen
antioksidan. Manfaat penelitian ini adalah membuat suatu produk inovasi berupa
sediaan nanopartikel ekstrak kulit mahoni sebagai suplemen antioksidan dari
bahan alam yang akan lebih mudah diserap oleh tubuh, dan pemanfaatan dan
peningkatan nilai tambah dari limbah industri pengolahan kayu. Selain itu
pemanfaatan kitosan juga akan meningkatkan nilai tambah dari limbah industri

pengolahan kerang, udang, dan kepiting.

METODE PENELITIAN

Alat dan Bahan

Alat yang digunakan untuk pembuatan nanopartikel ekstrak mahoni adalah
Erlenmeyer, gelas piala, neraca analitik, magnetic stirrer, gelas ukur 100 mL,
pipet Mohr, ultrasonikator, dan pengering semprot (spray dryer). Alat yang
digunakan untuk karakterisasi nanopartikel adalah mikroskop elektron payaran
(SEM), defraktometer sinar X (XRD), dan Spektroskopi fourier transform
infrared (FTIR).

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah kitosan serbuk dengan
derajat deasetilasi 88%, sodium tripolifosfat (STPP), ekstrak mahoni, asam asetat

2%, dan akuades.

Ekstraksi Kulit Kayu Mahoni

Kulit kayu mahoni dibuat serbuk berukuran 40-60 mesh dengan Wiley mill.
Kemudian serbuk kulit kayu sebanyak 160 g diekstraksi dengan air panas untuk
memperoleh ekstrak air panas. Ekstraksi dengan air panas dilakukan pada
temperatur 100°C selama 4 jam. Selanjutnya larutan ekstrak air panas disaring dan
divapkan dengan menggunakan rotary vaccum ev&porator untuk mendapatkan

ekstrak air.
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Pembuatan Nanopartikel Ekstrak Mahoni Tersalut Kitosan (Kim et al. 2006
dan Wulandary 2010)

Sebanyak 2 gram kitosan dilarutkan dalam 100 mL asam asetat 2% sehingga
diperoleh konsentrasi kitosan 2% (b/v). Campuran diaduk dengan magnetic stirrer
untuk mempercepat pelarutan. Larutan ditambahkan 50 mL STPP 0.5% larut
dalam akuades. Sampel kemudian disonikasi dengan ultrasonikator dengan daya
130 W, frekuensi 20 KHz dan amplitudo 40% selama 30 menit. Kedua larutan
kitosan yang telah disonikasi dikeringkan dengan pengering semprot sehingga

diperoleh sampel dalam bentuk serbuk.

Serbuk larutan kitosan dan STPP 0.5% dilarutkan kembali dalam 100 mL
asam asetat 2% dan 50 mL akuades dengan magnetic stirrer dengan pemanasan
sedang agar serbuk larut sempurna. Sebanyak | mL ekstrak mahoni ditambahkan
dalam larutan tersebut. Larutan yang sudah ditambahkan ekstrak disonikasi

kembali selama 30 menit kemudian dikeringkan dengan pengering semprot.

Penentuan Ukuran dan Morfologi Nanopartikel dengan Mikroskop Elektron
Payaran (Modifikasi Desai & Park 2005)

Serbuk nanopartikel kitosan diletakkan pada potongan kuningan (stub)
berdiameter | cm dengan menggunakan selotip dua sisi. Selanjutnya serbuk
tersebut dibuat menjadi konduktif secara elektrik dengan seberkas sinar dari
platina lapis tipis (coating) selama 30 detik pada tekanan dibawah 2 Pa dan kuat
arus 30 mA. Foto diambil pada pada tegangan elektron 10 kV dengan perbesaran
3000x, 5000x, 7000x, dan 10.000x.

Karakterisasi Gugus Fungsi Nanopartikel dengan Fourier Transform
Infrared (FTIR) (Kencana 2009)

Sebanyak 2 mg sampel nanopartikel dicampur dengan 100 mg KBr untuk
dibuat pelet dengan pencetak vakum. Pelet yang terbentuk dikenai sinar infra
merah pada jangkauan bilangan gelombang 4000 — 400 em’'. Latar belakang
penyerapan dihilangkan dengan cara pelet KBr dijadikan satu pada setiap

pengukuran.
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Karakterisasi Derajat Kristalinitas Nanopartikel dengan Difraksi Sinar X
(XRD) (Kencana 2009).

Sebanyak 200 mg sampel dicetak langsung pada aluminium berukuran 2 x
2,5 cm dengan bantuan perekat. Derajat kristalinitas ditentukan menggunakan alat

XRD dengan sumber sinar dari tembaga pada panjang gelombang 1.5406 A

Aktivitas Antioksidan Metode DPPH dengan spektrofotometri (modifikasi
dari Salazar 2009)

Uji aktivitas antioksidan dilakukan dengan metode DPPH (Salazar 2009)
yang dimodifikasi. Sampel ekstrak yang diuji adalah, ekstrak air kulit kayu
mahoni, ekstrak nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni waktu ultrasonikasi 30
dan 60 menit. Ekstrak dilarutkan dalam metanol absolut dengan konsentrasi yang
berbeda (0, 10, 25, 50,75, dan 100 ppm). Sebanyak 1 mL larutan yang akan diuji
ditambahkan dengan | mL DPPH (125uM dalam metanol). Sedangkan untuk
kitosan digunakan pelarut asam asetat 0.2%. Campuran tersebut kemudian
dihomegenasikan dengan vortex, dan diikubasi selama 30 menit. Kemudian,
diukur absorbansinya dengan spektrofotometri pada panjang gelombang 517 nm.
Pengujian juga dilakukan terhadap blangko (Larutan DPPH denagn pelarutnya).
Kontrol positif yang digunakan adalah senyawa rutin. Nilai ICsq dihitung dengan
menggunakan rumus persamaan regresi. Nilai ICsy paling rendah menunjukkan
aktivitas antioksidan yang paling tinggi. Adapun aktivitas persen penangkapan
radikal DPPH (%) dihitung dengan rumus: % inhibisi = [(Apiangko
Asampe[)/ Ablangko] x 100%

HASIL DAN PEMBAHASAN

Ekstrak Kulit Kayu Mahoni

Ekstraksi kulit kayu mahonmi menggunakan metode rendam air panas.
Ekstraksi dilakukan dengan air panas (perbandingan 1 g sampel:10 mL air) pada
temperatur 100°C selama 4 jam. Selanjutnya larutan ekstrak air tersebut disaring
dan kemudian diupakan dengan menggunakan rotary vaccum evaporator bersuhu
60°C untuk mendapatkan ekstrak air. Metode Rendam air panas merupakan
metode yang mudah dan praktis. Metode ini didasarkan pada kebiasaan
masyarakat yang sering mengkonsumsi bahan herbal dengan cara menyeduh dan

melarutkannya dalam air panas. Rendemen ekstrak air yang diperoleh sebesar
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5.86%. Produk metabolit sekunder tanaman dipengaruhi oleh umur tanaman dan

interaksi lingkungan (Nurcholis 2008).

Nanopartikel Ekstrak Kulit Kayu Mahoni Tersalut Kistosan

Pembuatan nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni tersalut kitosan
dilakukan dengan membandingkan waktu ultrasonikasi. Variasi waktu
ultrasonikasi selama 30 menit dan 60 menit dilakukan untuk mengetahui ukuran
nanopartikel dan kehomogenan larutan. Proses ultrasonikasi mempunyai prinsip
pemberian energi kepada larutan sehingga dapat memecah partikel-partikel besar
yang terdapat di dalam larutan. Semakin lama waktu ultrasonikasi, pemecahan
molekul polimer kitosan akan terus berjalan. Kencana (2009) menyatakan bahwa
kitosan akan mengalami penuunan bobot molekul secara signifikan pada rentan

waktu 8 menit dan 60 menit.

Penelitian ini menggunakan kitosan yang dilarutkan dalam asam asetat.
Larutan kitosan 2% kemudian dicampurkan dengan STPP (sodium tripolifosfat)
0.5%. Penambahan STPP bertujuan untuk membentuk ikatan silang ionik antar
molekul kitosan, sehingga dapat digunakan sebagai bahan penjerap (Mi et al.
1999).

Sampel hasil ultrasonikasi dikeringkan dengan menggunakan pengering
semprot (spray dryer). Pengering semprot bertujuan untuk mengubah sampel
cairan menjadi serbuk karena pengaruh panas yang diberikan. Sehingga diperoleh
sampel dalam bentuk serbuk (Gambar 1). Serbuk kitosan-STPP yang didapatkan,
dilarutkan kembali dengan penambaham ekstrak diikuti oleh ultrasonikasi kedua
dan dikeringkan kembali dengan pengering semprot. diperoleh sampel dalam

bentuk serbuk.

Sebanyak 151 mL larutan nanopartikel kiosan-ekstrak kulit kayu mahoni
menghasilkan bobot sampel serbuk sebesar 0.2915. gram nanopartikel kering
untuk ultrasonikasi 30 menit dan 0.3896 gram nanopartikel kering untuk
ultrasonikasi 60 menit. Nilai rendemen berturut-turut sebesar 0.182% dan 0.244%

(Tabel 1).
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Tabel 1. Rendemen nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni tersalut kitosan.

Sampel Rendemen
Gram %
Sampel 1 (Ultrasonikasi 30 menit) 0.2915 0.182
Sampel 2 (Ultrasonikasi 60 menit) 0.3896 0.244

a <

Gambar 1. Hasil pengering semprot sampel nanokitosan (a), nanopartikel ekstrak kulit
kayu mahoni ultrasonikasi 30 menit (b), dan nanopartikel ekstrak kulit kayu
mahoni ultrasonikasi 60 menit (c).

Ukuran dan Morfologi Nanopartikel Ekstrak Kulit Kayu Mahoni

Indikasi penyalutan ekstrak kulit kayu mahoni terhadap kitosan dapat dilihat
dari ukuran dan morfologi nanopartikel yang dihasilkan. Penentuan ukuran
partikel ditentukan oleh bentuk partikel nanokitosan (Kencana 2009). Kitosan dan
ekstrak kulit kayu mahoni yang diberi perlakuan ultrasonikasi memiliki bentuk
partikel yang menyerupai bola. Oleh karena itu, ukuran partikel dtentukan dengan
mengukur diameter nanopartikel. Perbesaran yang digunakan yaitu mulai dari

5000 kali sampai dengan 10000 kali.

Penelitian ini juga menggunakan variasi waktu ultrasonikasi dalam
pembuatan nanopartikel. Variasi waktu dilakukan untuk mengetahui pengaruh
waktu ultrasonikasi terhadap ukuran nanopartikel dengan perlakuan dua kali
ultrasonikasi. Pengamatan ini dilakukan untuk mengetahui apakah nanopartikel
masih bisa diotimalkan ukurannya dengan penambahan waktu ultrasonikasi.
Variasi waktu dibagi menjadi dua bagian, yaitu waktu ultrasonikasi selama 30

menit dan ultrasonikasi selama 60 menit.

Hasil foto SEM nanopartikei ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu
ultrasonikasi 30 menit menunjukkan ukuran berkisar pada rentang 480-2000 nm.

Sedangkan nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu ultrasonikasi 60
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menit berukuran 240-1000 nm (Gambar 6). Kencana (2009) menyatakan bahwa
semakin lama waktu uvltrasonikasi menyebabkan energi yang dikeluarkan oleh

ultrasonikator dapat diterima oleh semua partikel dalam larutan kitosan.

Morfologi permukaan nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni berbentuk
bola. Hasil nanopartikel dengan waktu ultrasonikasi 30 menit memiliki
permukaan halus dan cembung. Sedangkan morfologi nanopartikel dengan waktu
ultrasonikasi 60 menit memiliki bentuk tidak beraturan dengan permukaan kasar
dan berkerut. Hanya beberapa yang berbentuk bola dengan permukaan halus dan
cembung (Gambar 2). Menurut Desai & Park (2005), bahan pengisi yang telah
tersalut kitosan akan berbentuk bola dengan permukaan yang halus dan cembung,
sedangkan kitosan yang belum terisi memiliki permukaan kasar dan cekung.
Adanya nanopartikel kitosan yang tidak terisi oleh ekstrak kulit kayu mahoni

kemungkinan disebabkan oleh waktu ultrasonikasi yang terlalu lama (60 menit),

sehingga menyebabkan kitosan pecah dan tidak dapat menyalut ekstrak.

Gambar 2. Foto SEM nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni waktu ultrasonikasi
30 menit perbesaran 7000 kali (a), perbesaran' 10000 kali (b), dan nanopartikel
ekstrakkulit kayu mahoni waktu ultrasonikasi 60 menit perbesaran 5000 kali
(c), perbesaran 10000 kali (d).

Gugus Fungsi Spesifik Nanopartikel Ekstrak Kulit Kayu Mahoni
Grafik transmitan hasil FTIR menunjukkan profil kimiawi berupa pola

spektrum yang berbeda dan mempunyai ciri yang khas. Kitosan murni memiliki
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gugus fungsi yang khas yaitu gugus amida (-NH;) dan hidroksil (-OH).
Sedangkan ekstrak kulit kayu mahoni memiliki gugus spesifik yaitu ~OH, C=0,
dan C=C (Falah et al. 2008).

Pada penelitian ini, ekstrak kulit kayu mahoni berhasil tersalut oleh kitosan.
Hal ini dibuktikan dari grafik hasil FTIR nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni
dengan waktu ultrasonikasi 30 menit dan 60 menit memiliki bentuk grafik yang
hampir sama dengan nanokitosan (Gambar 3). Hasil FTIR nano-kitosan
menunjukkan adanya gugus amida pada bilangan gelombang1564.56 cm™. Gugus
~ yang sama terlihat juga pada sampel nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni
dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60 menit yaitu ada bilangan gelombang
1562.34 cm dam 1564.54 cm™. Cardenas & Miranda (2004) menyebutkan
bahwa gugus amida kitosan murni akan terbaca pada bilangan gelombang 1646-
1580 cm’'. Nanokitosan mengandung gugus —OH pada bilangan gelombang
3374.39 cm’'. Nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu ultrasonikasi
30 dan 60 menit mempunyai gugus —OH pada bilangan gelombang 3368.48 cm’'
dan 3366.20 cm™'. Gugus fungsi hidroksil pada kitosan murni akan muncul pada
bilangan gelombang sekitaran 3450 cm™ (Firdaus et al (2008) atau pada bilangan
gelombang 3257 cm™ (Cardenas & Miranda 2004).

02 o
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Gambar 3. Grafik transmitan hasil FTIR untuk standar kulit kayu mahoni (hitam), standar
kitosan (biru), sampe! nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni ultrasonikasi 30
menit (hijau), dan sampel nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni ultrasonikasi
60 menit (merah muda).

Hasil grafik yang diperoleh, gugus fungsi khas yang terdapat pada ekstrak
kulit kayu mahoni seperti gugus fungsi C=0 dan C=C tidak terdeteksi pada

sampel nanokitosan dan nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu
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ultrasonikasi 30 dan 60 menit. Akan tetapi terjadi pergeseran gugus fungsi C=C
pada sampel nanopartikel dibandingkan dengan standar nanokitosan. Pergesaran
panjang gelombang tersebut disebabkan adanya interaksi antara gugus fungsi lain

selain gugus fungsi kitosan akibat penambahan STPP dan waktu ultrasonikasi.

Gambar 3 juga memperlihatkan bahwa keempat pola spektrum memiliki
gugus fungsi yang sama, yaitu O-H, C-H, C-O, dan C=C tetapi nilai transmitan
dan bilangan gelombang berbeda (Tabel 2). Adanya keempat gugus fungsi
tersebut dalam suatu ekstrak menunjukkan kemungkinan adanya senyawa tertentu

yang membentuk struktur antioksidan, seperti flavonoid.

Tabel 2. Bilangan gelombang gugus fungsi spesifik ekstrak kulit kayu mahoni,
nanokitosan, sampel nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan
waktu ultrasonikasi 30 menit, dan 60 menit.

Bilangan gelombang (em™)

Gugus Ultrasonikasi  Ultrasonikasi Acuan (Creswell

Fungsi Mahoni Kitosan 30 menit 30 menit et al. 1991}
Regang —~OH 3411 3374 3364 3366 3750-3060
Regang C-H 2920 2923 2923 2922 3300-2900
Regang C=C - 2123 2362 - 2400-2100
Regang C=0 1734 - 1736 - {900-1650
Regang N-H - 1564 1562 1564 1660-1500
Regang C=C 1615 - - - 1675-1500
Lentur C-H 1448 1409 1411 1408 1475-1300
Lentur C-O 1149-1024  1154-1028 1084 1154-1076 1300-1000
Lentur C=C 817 896-653 949-653 899-653 1000-650

Derajat Kristalinitas Nanopartikel Ekstrak Kulit Kayu Mahoni

Analisis XRD digunakan untuk menentukan struktur fisik bahan. Hasil data
yang diperoleh dari analisis XRD berupa grafik hubungan sudut difraksi sinar x
pada bahan dengan intensitas sinar yang dipantulkan oleh bahan. Nilai derajat
kristalinitas dapat diketahui dari grafik kristalinitas yang memotong bagian

lembah pada grafik.

Gambar 4 merupakan hasil karakterisasi nanopartikel ekstrak kulit kayu
mahoni dengan waktu ultrasonikasi 30 menit dan 60 menit. Hasil analisis XRD
sampel nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu ultrasonikasi 30
menit dan 60 menit menunjukkan sifat amorf. Sifat ini ditandai dengan puncak

lembah pada sudut difraksi pada sekitaran 20°. Puncak difraksi untuk nanopartikel
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ektrsak kulit kayu mahoni dengan waktu ultrasonikasi 30 menit berada pada sudut
21.055°, dan 21.804° untuk nanopartikel ektrsak kulit kayu mahoni dengan waktu
ultrasonikasi 60 menit. Menurut Kencana (2009), bentuk amorf memiliki puncak

lembah difraksi pada sudut 20°.
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Gambar 4. Pola XRD nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu
ultrasonikasi 30 menit {A) dan 60 menit (B).

Hasil yang diperoleh kemudian dianalisis kembali dengan menggunakan
program Xpowder untuk mendapatkan nilai derajat kristalinitas. Nilai derajat
kristaiinitas yang didapat untuk nanopartikel ektrsak kulit kayu mahoni dengan
waktu ultrasonikasi 30 dan 60 sebesar 46.593% dan 58.677%. Nilai derajat
kristalinitas yang semakin rendah menunjukkan kapasitas kitosan untuk dapat
disisipi ekstrak kulit kayu mahoni semakin tinggi (Kencana 2009). Data yang
diperoleh menunjukkan bahwa nilai kristalinitas cukup tinggi, sehingga dapat

dipastikan bahwa ekstrak kulit kayu mahoni telah mengisi kitosan.

Aktivitas Antioksidan Nanopartikel Ekstrak Kulit Kayu Mahoni

Pada penelitian ini pengukuran aktivitas antioksidan diujikan pada sampel
ekstrak air kulit kayu mahoni, serbuk nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni
dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60 menit, nanokitosan, dan standar rutin diuji
ativitas antioksidannya menggunakan metode 1,1-difenil-2-pikrilhidrazil (DPPH).
Metode ini dipilih karena mudah, cepat, dan sangat baik untuk sampel dengan

polaritas tertentu (Marxen et al. 2007).

Hasil analisis menunjukkan nilai ICsq rata-rata ekstrak air kulit kayu mahonti
dengan waktu ulirasonikasi 30 dan 60 menit memiliki nilai 1Cso lebih dani 100
ppm. Nilai ICso untuk nanokitosan dan kitosan berada pada konsentrasi diatas

1000ppm. Hanani er al. (2005) menyebutkan bahwa suatu bahan memiliki
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aktivitas antioksidan yang kuat apabila memiliki nilai ICso kurang dari 200 ppm.
Nilai ICso rata-rata dari seluruh ekstrak dapat dilihat pada Tabel 3. Hasil ini
menunjukkan bahwa ekstrak air kulit kayu mahoni dan standar rutin memiliki
aktivitas antioksidan yang tinggi, sedangkan sampel kitosan, nanokitosan,
nanopartikel dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60 memiliki aktivitas yang sangat

rendah atau sedikit.

Kecilnya nilai ICsy kitosan, nanokitosan, nanopartikel dengan waktu
ultrasonikasi 30 dan 60 ini dapat disebabkan oleh nilai derajat deasetilasi sampel
kitosan, bobot molekul kitosan, dan waktu inkubasi setelah penambahan DPPH
(Yen et al. 2008). Nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni yang tersalut kitosan
memerlukan waktu dalam pelepasan ekstrak untuk bereaksi dengan DPPH. Yen et
al. 2008 melaporkan bahwa aktivitas antioksidan untuk sampel kitosan dengan
waktu inkubasi 120 menit lebih effektif dibandingkan dengan sampel kitosan
dengan waktu inkubasi 60 dan 90 menit. Pengukuran aktivitas antioksidan kitosan

dengan metode DPPH dinilai tidak efektif.

Pengukuran nilai ICsy tidak dapat dilakukan pada sampel kitosan,
nanokitosan, nanopartikel dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60. Nilai hambat
yang stabil terdapat pada konsentrasi 25 ppm sedangkan untuk konsentrasi
diatasnya daya hambat sampel menjadi tidak stabil. Larutan kitosan dengan
konsentrasi 25 ppm mempunyai daya hambat sebesar 0.137%. Sampel
nanopartikel dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60 mempunyai daya hambat
secara berutan sebesar 3.09%, dan 10.64%. Sedangkan daya hambat nanokitosan

konsentrasi 25 ppm tidak terbaca (NA).

= 70 65.42

10.64
3.09

0.137 NA

Konsentrasi 25 ppm

BMahoni ON 30 BEN60 ®Kitosan ®Nanokitosan

Gambar 5. Aktivitas penangkapan radikal bebas DPPH ekstrak mahoni, nanopartikel
ekstrak mahoni yang tersalut kitosan pada konsentrasi 25 ppm.
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Tabel 3. Nilai ICsprata-rata seluruh ekstrak.

Ekstrak ICsp rata-rata (ppm)
Standar rutin 9,531
Ekstrak air 18.125
Nanopartikel 30 menit >100
Nanopartikel 60 menit >100
Nanokitosan >100
Kitosan >1000
KESIMPULAN

Nilai rendemen yang diperoleh untuk nanopartikel ekstrak kulit kayu
mahoni waktu ultrasonikasi 30 dan 60 menit secara berturut-turut sebesar 0.182%
dan 0.244%. Ukuran nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu
ultrasonikasi 30 menit menunjukkan ukuran berkisar pada rentang 480-2000 nm
dan waktu ultrasonikasi 60 menit berukuran 240-1000 nm. Karakterisasi FIIR
memberikan informasi bahwa gugus fungsi khas yang terdapat pada ekstrak kulit
kayu mahoni tidak terdeteksi pada sampel nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni
dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60 menit. Ini menunjukkan bahwa ekstrak
berhasi tersalut oleh kitosan. Hasil XRD menunjukkan bahwa nanopartikel
ekstrak kulit kayu mahoni dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60 menit berstruktur
amorf. Nilai derajat kristalinitas yang didapat untuk nanopartikel ektrsak kulit
kayu mahoni dengan waktu ultrasonikasi 30 dan 60 sebesar 46.593% dan
58.677%. Aktivitas antioksidan nanopartikel ekstrak kulit kayu mahoni dengan
waktu ultrasonikasi 30 dan 60 sangat rendah. Penggunaan metode DPPH dinilai
kurang efektif untuk pengukuran aktivitas antioksidan nanopartikel kulit kayu

mahoni.
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