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ABSTRAK

[bookmark: _GoBack]Tujuan penelitian ini untuk menentukan kondisi proses yang memberikan nilai maksimum respon viskositas intrinsic. Rancangan faktorial 2k digunakan untuk mengetahui pengaruh suhu, waktu dan pH terhadap viskositas intrinsik dan menentukan ketepatan model polynomial orde pertama. Perlakuan suhu, waktu dan pH pre-ekstraksi memberikan pengaruh signifikan terhadap viscositas intrinsic alginat Sargassum cristaefolium. Nilai maksimum viskositas intrinsik alginat 502.05 ml/g terjadi pada kondisi pre-ekstraksi suhu 35oC, waktu 60 menit, dan pH 3. Model polinomial orde pertama berbentuk kuadratik, perencanaan titik pusat penelitian suhu 35oC, waktu 60 menit  dan pH 3 adalah tepat.
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PENDAHULUAN
Latar Belakang
Alginat adalah polisakarida yang terdapat dalam matrik dinding sel alga coklat jumlahnya berkisar 8-40%, tersusun dari polimer linear β-(1-4)-D-mannuronat (M) dan ᾳ-L-guluronat (G) (Boisseson et al., 2004; Draget and Taylor, 2011). Alginat dimanfaatkan secara luas pada industri pangan dan non pangan sebagai bahan tambahan untuk menstabilkan sistem emulsi, pengental, dan pembentuk gel (Torres et al., 2007; Hernandez-Carmona, 2013). Kebutuhan alginat untuk industri dalam negeri saat ini diperkirakan lebih dari 2000 ton per tahun semuanya dipenuhi dari produk impor (Laksmono dkk., 2013). Indonesia mempunyai potensi sumber daya alginofit yang besar, namun belum bisa dimanfaatkan secara optimal mengingat perkembangan metode ekstraksi alginat dalam negeri belum bisa menghasilkan alginat dengan kualitas reologi yang tinggi.
Tahap pertama dalam protokol ekstraksi alginat adalah perlakuan asam, Perlakuan pre-ekstraksi alga coklat dengan pelarut asam berpengaruh terhadap karakteristik fisik alga coklat dalam pelarut alkali dan kualitas alginat (Hernandez-Carmona et al. 1999; Lorbeer et al. 2015; Silva et al. 2015). Karena itu penting untuk memahami pengaruh pre-ekstraksi perlakuan asam terhadap viskositas intrinsic alginat berdasarkan konsep biorefinery ekstraksi fukoidan dan alginat dari alga coklat. Tujuan penelitian ini adalah mengamati pengaruh pH, suhu dan waktu ekstraksi fukoidan sebagai perlakuan pre-ekstraksi pelarut asam terhadap viskositas intrinsik alginat dari alga coklat Sargassum cristaefolium

MATERI DAN METODE
Bahan
Sargassum cristaefolium didapatkan dari pulau poteran Sumenep Madura, KOH, formaldehid, aquades, hydrochloric acid (HCl) 37%, etanol 99,8%, Na2CO3. Semua bahan kimia mempunyai derajat kemurnian teknis didapatkan dari CV. Makmur Sejati, CV. Krida Tama Persada.
Desain Eksperimen	
Desain eksperimen ekstraksi alginat menggunakan rancangan faktorial 2k dengan 3 variabel yaitu suhu (x1), waktu (x2), dan pH (x3). Tiap variable terdiri dari 2 taraf dikode -1 dan +1 diperluas dengan 3-ulangan titik pusat dikode 0 (Gazpersz,1992), rancangan percobaan disajikan pada Tabel 1 berikut.
Tabel 1. Rancangan faktorial 23 dengan perluasan titik pusat
	No
	Variabel aktual
	Variabel kode
	Viskositas intrinsik 
(ml/g)

	
	Suhu
(oC)
	Waktu
(menit)
	pH
	x1
	x2
	x3
	

	1
	45
	30
	5
	+1
	0
	-1
	152.07

	2
	45
	90
	5
	+1
	+1
	+1
	198.92

	3
	45
	30
	1
	+1
	-1
	-1
	276.65

	4
	25
	30
	5
	-1
	-1
	+1
	187.87

	5
	25
	30
	1
	-1
	-1
	-1
	265.91

	6
	45
	90
	1
	+1
	+1
	-1
	195.41

	7
	25
	90
	1
	-1
	+1
	-1
	105.89

	8
	25
	90
	5
	-1
	+1
	+1
	223.06

	9
	35
	60
	3
	0
	0
	0
	502.05

	10
	35
	60
	3
	0
	0
	0
	403.35

	11
	35
	60
	3
	0
	0
	0
	400.31



Berdasarkan data eksperimen, dilakukan analisa regresi dan kesesuaian model persamaan polynomial ordo pertama :
Y=β0+β1x1+ β2x2+ β1x3							(1)
Dimana Y adalah variable respon, β0 merupakan koefisien intercept; βi, βii, βij adalah koefisien regresi masing-masing linear, dan x123, kode dari tiga variable bebas suhu, waktu dan pH.
Pelaksanaan Penelitian
Preparasi Sampel 
Alga coklat dicuci dengan air tawar hingga bersih, direndam dalam KOH 0,1% selama 1 jam dan dicuci untuk menghilangkan residu alkali (Subaryono dan Apriani. 2010). Alga coklat dikeringkan dengan dijemur pada sinar matahari, digiling dan disaring 60 mesh. Alga coklat direndam dalam larutan formaldehid 0,1 % 1 malam, dicuci hingga bersih dan dikeringkan dengan pengering kabinet suhu 45oC selama 6 jam (Wedlock and Fasihuddin, 1990; Hernandez-Carmona et al. 1999).
Pre-ekstraksi
Alga coklat dilarutkan dalam 0,03 M HCl pH 1-5, suhu 25-45oC, waktu 30-90 menit, rasio pelarut 1:20 (b/v) diaduk konstan dengan homogenizer 500 rpm, kemudian dicuci dengan aquades hingga pH netral dan ditiriskan airnya dengan dipress (Hernandez-Carmona et al. 1999).
Ekstraksi Alginat 
Alga coklat hasil pre-ekstraksi asam ditambahkan larutan Na2CO3 pH 10 rasio pelarut 1:20 (b/v) suhu 70oC selama 2 jam. Filtrate disaring dan disentrifugasi pada kecepatan 5000 rpm, 10 menit, supernatan diambil. Filtrat alginat ditambahkan etanol 96% rasio 1:2 (v/v) dibiarkan selama 2 jam dan disaring. Alginat dicuci dua kali dengan etanol 70% dan 96% disaring dan dipress, alginat dikeringkan dengan oven suhu 45oC selama 24 jam dan digiling 60 mesh.
Viskositas intrinsik 
Pengukuran viskositas sample alginat dilakukan dengan viscometer capillary Ubbelohde (Canon, USA) dengan diameter kapiler 0,56 mm pada suhu 25oC. Larutan alginat dibuat dengan melarutkan 30 mg alginat dalam 10 ml aquabides  distirer selama 5 jam pada suhu ruangan (25oC), kemudian dibuat seri konsentrasi alginat 0,05-0,3 g/dL. Waktu alir larutan t, diukur relative terhadap waktu alir pelarut, t0. Viskositas intrinsik ditentukan dengan ekstrapolasi dari ɳsp/c hingga konsentrasi nol (zero) (Chee et al. 2011).
Viskositas relative, 	ɳ=							(2)
Viskositas spesifik, 	ɳsp= ɳ-1						(3)
Viskositas reduksi, 	 = 						(4)
Viskositas Intrinsic,	[ɳ]=						(5)
Analisa Data
Analisa data dan keakuratan model persamaan polinomial dilakukan dengan program design expert versi 7 untuk analisa ragam viskositas intrinsic. 

HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Intrinsic viscosity
Penelitian pengaruh suhu, waktu dan pH pre-ekstraksi perlakuan asam yang berbeda terhadap viskositas intrinsik alginat Sargassum cristaefolium didapatkan bahwa viskositas intrinsic semakin tinggi pada pH 3 dan waktu 60 menit kemudian menurun pada pH 5 dan waktu 30-90 menit, viskositas intrinsic tertinggi 502,05 ml/g pada suhu 35oC, waktu 60 menit dan pH 3, sedangkan viskositas intrinsic terendah yaitu 105,89 ml/g terjadi pada suhu 25oC, pH 1 dan waktu 90 menit. Viskositas intrinsic hasil penelitian ini relative sama dengan yang ada diliteratur (Rahelivao et al. 2013; Fenorodosa et al. 2010; Torres et al. 2009), dan lebih tinggi dari hasil penelitian Mahmood and Siddique (2010), Fertah et al. (2014) dan Sellimi et al. (2015). 
Perlakuan suhu 25-45oC, waktu 30-90 menit dan pH 1-5 berpengaruh nyata terhadap viskositas intrinsic alginat Sargassum cristaefolium (P=0,05). Perlakuan pre-ekstraksi berpengaruh sangat positif terhadap viskositas instrinsik alginat pada suhu 35oC, waktu 60 menit dan pH 3, viskositas intrinsic menurun cepat pada pH 1 dan 5 waktu 30-90 menit. Hal ini berkaitan dengan terjadinya degradasi rantai polimer alginat akibat reaksi β-eliminasi pada ikatan 4-α-glikosidik dan pemecahan hidrolitik dikatalis proton (Smidsrod et al. 1969; Haug et a1, 1967). Degradasi rantai polimer alginat semakin parah pada pH 1 dan waktu pre-ekstraksi 30-90 menit (Sugiono et al. 2018; Lorbeer et al. 2015). 
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Gambar 1. Pengaruh suhu dan waktu pre-ekstraksi perlakuan asam terhadap viskositas intrinsik alginat Sargassum cristaefolium

4.2 Ketepatan Model 
Prediksi model polynomial eksperimen orde pertama hasil perhitungan respon viskositas intrinsic sebagai berikut:

y= 244.942-10.08x1-39.80x2-20.48x3+22.61x1.x2-40.05x1.x3+80.82x2.x3-16.78x1.x2.x3     

Hasil analisa ragam Tabel 2. didapatkan bahwa model bersifat signifikan pada taraf kepercayaan (α=0,05), hal ini menunjukkan bahwa perlakuan suhu, waktu dan pH pre-ekstraksi berpengaruh nyata terhadap respon viskositas intrinsik. Pengaruh faktor tunggal dan interaksi suhu, waktu dan pH pre-ekstraksi perlakuan asam berpengaruh negatif terhadap viskositas intrinsik.

Tabel 2. Analisa ragam regresi polinomial orde pertama
	Sumber keragaman 
	Jumlah kuadrat
	df
	Kuadrat tengah
	Nilai-F 
	Nilai-p

	Model
	0.000
	0
	
	
	

	Lengkungan
	1.200E+005
	1
	1.200E+005
	37.54
	0.0002*

	Residual
	28770.94
	9
	3196.77
	
	

	Lack of Fit
	22070.29
	7
	3152.90
	0.94
	0.6046ns

	Galat murni
	6700.65
	2
	3350.33
	
	

	JK Total
	1.488E+005
	10
	
	
	


Keterangan: 	*  = Signifikan
ns	 = tidak signifikan
Uji kelengkungan (curvature) bersifat signifikan pada taraf kepercayaan α=0,05. Hal ini menunjukkan bahwa model polinomial ekperimen orde pertama berbentuk kuadratik (Gazpersz, 1992; Montgomery 2005). Dijelaskan bahwa jika uji curvature bersifat signifikan berarti model polinomial berbentuk kuadratik (Sugiono et al. 2014). Titik tengah perencanaan adalah tepat, respon optimal berada disekitar suhu 35oC, waktu 60 menit dan pH 3 (Gambar 2).
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Gambar 2. Pengaruh suhu, waktu dan pH terhadap viskositas intrinsik
Kesimpulan 
Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan:
1. Perlakuan suhu, waktu dan pH memberikan pengaruh signifikan terhadap viscositas intrinsic alginat Sargassum cristaefolium. 
2. Nilai maksimum viskositas intrinsik 502.05 ml/g terjadi pada suhu 35oC, waktu 60 menit dan pH 3 adalah tepat, dengan. Model polinomial orde pertama berbentuk kuadratik, perencanaan titik pusat penelitian suhu 35oC, waktu 60 menit dan pH 3adalah tepat.
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