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Abstrak

Teh (Camellia sinensis [L.] O. Kuntze) merupakan bahan minuman kedua yang paling banyak diminati di dunia
setelah air mineral. Pengembangan metode isolasi senyawa metabolit sekunder teh hitam perlu menjadi
perhatian mengingat potensi dan manfaatnya. Salah satu metode yang dapat pilih yaitu dengan menggunakan
material mesopori. Pada penelitian ini mesopori dibuat dari campuran CTAB (Cety! Trimetil Amonium Bromide),
etanol absolut, ammonium hidroksida, asam borat, dan TEOS (Tetraethyl Orthosilicate) yang karakterisasi
menggunakan instrument Scanning Electron Microscopic, Transmition Electron Microscopic, dan  Fourier
Transform Infrared. Selain itu, mesopori silika juga dilakukan penjerapan terhadap ekstrak teh hitam yang
bertujuan mengisolasi senyawa metabolit sekunder teh hitam, salah satunya kuersetin. Pemastian kadar kuersetin
dilakukan dengan menggunakan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi. Hasil karakterisasi menunjukan bahwa
mesopori silika yang dibuat memiliki partikel dengan diameter antara 10-20 nm dan bersifat amorf. Berdasarkan
proses penjerapan mesopori terhadap ekstrak hitam menghasilkan fraksi yang memiliki kadar kuersetin sebesar
0,8753 ppm. Mesopori silika dapat dikatakan memiliki kemampuan untuk menjerap beberapa metabolit sekunder
teh hitam, walaupun belum dapat diaplikasikan proses permurnian isolat.

Kata kunci : Mesopori, Mesopori Silika, Teh Hitam, Kuersetin
PENDAHULUAN C15H1007. Kuarsetin  berkhasiat sebagai

antioksidan yang kuat (Engelhardt, 2010).
Teh (Camellia sinensis [L] O. Kuntze)

merupakan bahan minuman kedua yang paling Pada umumnya pengambilan senyawa
banyak diminati di dunia setelah air mineral. Teh metabolit sekunder pada teh dapat dilakukan
telah digunakan sebagai obat dan minuman dengan teknik isolasi konvensional, tetapi teknik
kesehatan sejak jaman dahulu (Saito, 2006). isolasi  konvensional tidak efisien dan
Secara umum teh terbagi menjadi tiga jenis, membutunkan waktu yang lama. Untuk
yaitu teh hitam, teh hijau, dan teh oolong. Dari mengatasi kekurangan tersebut perlu lakukan
ketiga jenis teh tersebut, teh hitam merupakan pengembangan metode isolasi.
teh yang paling diminati. Berdasarkan data
tahun 2013 total produksi teh di Indonesia Pengembangan  metode isolasi senyawa
mencapai 146.450 ton, dimana 70.840 ton teh metabolit sekunder teh hitam perlu menjadi
tersebut merupakan komoditi ekspor Indonesia perhatian mengingat potensi dan manfaatnya.
(Badan Pusat Statistik, 2014). Metode isolasi yang digunakan hendaknya
memiliki tingkat selektivitas yang baik dan
Kandungan senyawa kimia yang terdapat pada dengan biaya yang relatif murah, serta
teh hitam yaitu senyawa polifenol (katekin, diharapkan juga dapat diperoleh isolat dengan
epikatekin, epikatekin galat, epigalokatekin, dan kemurniaan yang tinggi dengan jumlah yang
epigalokatekin  galat), alkaloid  (kafein, maksimal. Salah satu metode yang dapat pilih
teobromin, dan teofilin) serta senyawa flavonol yaitu dengan menggunakan material mesopori.
(kaemferol, kuersetin, dan mirisetin) (Sharangi,
2009). Beberapa diantara senyawa tersebut Mesopori  (nanopori) merupakan  material
adalah senyawa marker penting salah satunya yang memiliki  pori berukuran nanometer
senyawa kuersetin. Kuersetin adalah senyawa yang berjumlah sangat banyak atau memiliki
golongan flavonoid yang memiliki rumus molekul luas permukaan yang sangat besar. Luas
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permukaan yang sangat besar dibandingkan
dengan material pori konvensional
menyebabkan mesopori memiliki kemampuan
yang sangat baik untuk mengabsorpsi dan
berinteraksi dengan atom, ion, ataupun molekul
pada permukaan luarnya (Vadia and Sadhara
2011). Potensi yang dimiliki mesopori inilah
menjadi dasar pada penelitian ini mesopori
digunakan  dalam pengembangan metode
isolasi senyawa kuersetin pada teh hitam.

METODE PENELITIAN

Alat

Alat-alat yang digunakan adalah Kromatografi
Cair Kinerja Tinggi (KCKT) Water 1525,
Spektrofotometer UV-Vis  Shimadzu UV1800,
Scanning Electron Microscopic (SEM) JSM-6510A,
Transmition Electron Microscopic (TEM) HT 7700,
Fourier Transform Infrared (FTIR) Nicolet iS5, XRD
6000 Rigaku Ultima IV, pengaduk ultrasonik,
timbangan digital, dan alat-alat gelas yang biasa
digunakan di laboratorium kimia analisis.

Bahan

Bahan-bahan yang digunakan adalah Kuersetin
(TCI Chemical), Aquabidest, Metanol (Merck),
Etanol 96% (Merck), Etanol 70%, TEOS (Tetraethyl
orthosilicate), Asam Borat, CTAB (Cetyl Trimetil
Amonium Bromide), Ammonium Hidroksida dan teh
hitam.

Pembuatan dan Karakterisasi

Mesopori Berbasis Silika

Sejumlah tertentu CTAB dilarutkan dengan
aquadest dalam wadah teflon kemudian
ditambahkan etanol absolute (1 : 1), ammonium
hidroksida, asam borat, dan TEOS. Semua bahan
dicampur dan diaduk menggunakan magnetic
stirrer sambil dipanaskan pada suhu 70 °C sampai
terbentuk sol-gel dan kemudian didiamkan pada
suhu kamar selama 24 jam, lalu disaring. Endapan
dicuci dengan air-etanol hingga mencapai pH netral
dan selanjutnya di tanur pada suhu 600 °C selama
8 jam.

Karakterisasi mesopori hasil sintesis dilakukan
dengan menggunakan XRD-6000 (Shimadzu)
dengan panjang gelombang Cu- Kal = 1,5418 A
dengan energi 40 kV dan arus 30 mA dengan
kisaran scanning sudut 20 antara 1,52° - 10°.
Pengamatan bentuk, struktur, morfologi, dan
ukuran kristal mesopori  hasil sintesis dilakukan
karakteristik menggunakan ~ SEM JSM-6510 A

Jurnal Farmasi Galenika Volume 4 No. 1
p-ISSN: 2406-9299
e-ISSN: 2579-4469

27

dengan  akselerasi 20 kV dengan variasi
perbesaran antara 500 — 40.000 kali. Karakteristik
dengan TEM dilakukan dengan Transmission
Electron Microscopes (TEM) HT 7700 pada
tegangan 100/120 kV dengan filamen. Selain itu,
karakterisasi mesopori hasil sintesis dan hasil
pencangkokan juga dilakukan menggunakan FTIR
Thermo Nicolet iS5 pada daerah bilangan
gelombang 400 cm~' sampai 4000 cm™".

Preparasi Sampel Uji dan Penjerapan Sampel Uji
Terhadap Mesopori

Sampel teh hitam ditimbang sebanyak 100
miligram, kemudian direfluks dengan air.
Ekstrak cair yang diperoleh selanjutnya
dievaporasi sampai didapatkan ekstrak kental.

Ekstrak kental dilarutkan dalam 30 mL etanol 70%,
dimasukkan ke dalam vial dan ditambahkan 1,5
gram mesopori. Proses penjerapan sampel dengan
teknik pengocokan menggunakan orbital shakeer
selama 24 jam dan 48 jam. Hasil penjerapan
selanjutnya disaring sehingga didapatkan filtrat dan
residu (endapan). Residu selanjutnya dielusi
dengan etanol 96% dengan menggunakan
magnetic stirrer selama 1 jam dan disaring. Semua
filtrat dan  mesopori  tersebut  dianalisis
menggunakan FTIR dan KCKT untuk penentuan
kadar senyawa kuersetin yang didapat.

Karakterisasi Mesopori Setelah Penjerapan
Mesopori yang telah menjerap sampel uiji (fraksi)
dilakukan karakterisasi kembali untuk melihat
perbedaan karakter material mesopori sebelum dan
setelah dilakukan penjerapan dengan
menggunakan instrument FTIR. Hasil yang didapat
dibanding dengan hasil karakterisasi mesopori
sebelum penjerapan.

Penentuan Kapasitas/lKemampuan Penjerapan
Mesopori

Filtrat dari masing-masing fraksi setelah penjerapan
diukur secara kuantitatif menggunakan HPLC. Hasil
yang didapat dibandingkan terhadap hasil
pengujian fraksi sebelum penjerapan. Perbandingan
hasil ini dimaksudkan untuk melihat kapasitas dari
mesopori dalam mengabsorpsi sampel.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Karakterisasi Mesopori Berbasis Silika

Hasil Karakterisasi mesopori dengan XRD
Karakterisasi mesopori hasil sintesis dilakukan
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dengan memindai pola difraksi sinar X

menggunakan XRD-6000 (Model: Rigaku Ultima 1V) Hasil spektrum XRD dari sintesis mesopori, yang
dengan panjang radiasi Cu- Ka (A = 1,5418 nm) ditunjukkan pada Gambar 1. Hasil analisis XRD
dengan energi 40 kV dan arus 30 mA dengan menunjukkan bahwa mesopori BMCMC ini bersifat
kisaran scanning sudut 28 antara 1,52° - 10°. amorf. Fasa amorf mesopori dapat berubah menjadi

kristalinitas yang lebih baik pada suhu 250°C.
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Gambar 1. Profil XRD Mesopori
Hasil Karakterisasi Mesopori dengan SEM kali dan 40.000 kali.
Pengamatan bentuk, struktur, morfologi, dan ukuran
kristal mesopori hasil sintesis dilakukan Analisis SEM menunjukkan kehomogenan suatu
karakteristik menggunakan SEM JSM-6510 A mesopori. Homogenitas ini dapat menciptakan sifat
dengan akselerasi 20 kV dengan variasi perbesaran yang lebih baik dan luas permukaan yang tinggi
antara 500 sampai 40.000 kali. Gambar 2 yang dapat membantu atau bahkan lebih penting
menunjukkan bentuk, struktur dan morfologi dari dalam mencapai tingkat adsorpsi yang signifikan
mesopori yang disintesis dengan perbesaran 10.000 (Vadia and Sadhara,2011)

(a) perbesaran 10.000 kali (b) perbesaran 40.000 kali

Gambar 2. Bentuk Morfologi Mesopori Hasil Analisis SEM
Hasil Karakterisasi Mesopori dengan TEM dapat dilihat pada gambar 3.
Penyiapan sampel dilakukan dengan membentuk
suatu lapisan sangat tipis sehingga memudahkan Hasil analisis TEM menunjukkan partikel mesopori
elektron yang ditembakan untuk berpenetrasi dan mempunyai ukuran partikel antara 10 — 20 nm.
menembus sampel. Hasil analisis TEM dari Biasanya melibatkan partikel mesopori berada
mesopori pada perbesaran 5.000 dan 150.000 kali dalam skala ukuran micron (Vadia and Sadhara,
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2011). Ukuran partikel yang kecil sehingga dapat sekunder dari teh hitam dapat terjerap lebih
memberikan luas permukaan adsorpsi yang lebih maksimal.
tinggi, hal ini diharapkan agar molekul metabolit

(@) Perbesaran 5000 kali (b) perbesaran 150.000 kali

Gambar 3. Hasil Karakterisasi Mesopori dengan Analisis TEM
Spektrum FTIR Mesopori transmitan (T) pada sumbu y. Intensitas pita dapat
Informasi absorpsi inframerah pada umumnya dinyatakan dengan transmitan (T) atau absorban
diberikan  dalam  bentuk  spektrum  yang (A) (Griffths et al, 2007 ; Skoog et al, 2007). Gambar
menunjukkan bilangan gelombang (cm'1) pada 4 menunjukan spektrum FTIR mesopori sebelum
penjerapan.

sumbu x dan intensitas absorpsi (A) atau persen
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Gambar 4. Spektrum FTIR Mesopori BMCMC
Keterangan:
1

1
1

1. Wavenumber 2921 cm™
2. Wavenumber 2852 cm”

3. Wavenumber 1635cm”
1

dengan gugus fungsi C-H (alkana, kuat)
dengan gugus fungsi C-H (alkana, kuat)
dengan gugus fungsi C=H (alkena, berubah-ubah)
5. Wavenumber 966 cm” dengan gugus fungsi C-H (alkena, kuat)

6. Wavenumber 798 cm'1 dengan gugus fungsi C-H (alkana, kuat) dan C-H (alkena, kuat)

Hasil Analisis Sampel ditunjukkan Gambar 6. Pada spektrum terlihat
Spektrum FTIR Mespori setelah proses terdapat penambahan puncak di bilangan
penjerapan gelombang 1552 cm* yang menunjukkan adanya
Hasil penjerapan mesopori dianalisis kembali vibrasi gugus aromatic kuersetin (Hua and Wang,
menggunakan FTIR. Dari pola spektrum yang 2004).
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Gambar 6. Overlay Profil FTIR Mesopori Setelah Proses Penjerapan

Hasil spektrum pada mesopori setelah penjerapan
menunjukkan puncak khas dari kuersetin bilangan
gelombang 1552 ¢cm, akan tetapi puncak tersebut
sangat lemah dan tidak tajam, kemungkinan hal
tersebut disebabkan oleh kecilnya kadar kuersetin
pada senyawa teh hitam.

Analisis Kuersetin dengan HPLC

Penentuan Kondisi Optimum

Pengukuran standar kuersetin dilakukan pada
panjang gelombang maksimum yaitu 370 nm. Kolom

yang digunakan adalah kolom C-18 dengan sistem
fase terbalik. Fase gerak dibuat dengan
perbandingan antara metanol, aquabidest dan asam
fosfat 0,5% (54:45:1). Laju alir yang digunakan pada
pengukuran adalah 1 mL/menit.

Hasil pengukuran standar kuersetin menunjukan
terdapat puncak pada kromatogram waktu retensi
sebesar 5,365 menit. Adapun kromatogram standar
kuersetin dapat dilihat pada gambar 7.

Gambar 7. Kromatogram Standar Kuersetin

Kurva Baku Standar Kuersetin

Hasil kurva baku standar kuersetin dengan lima
variasi didapatkan persamaan y = 107088x +
1343674 dengan nilai koefisien korelasi (R?) sebesar
0,993. Nilai koefisien korelasi ini dapat diterima
karena tidak kurang dari 0,98 (Permana, 2011).
Kurva baku standar kuersetin dapat dilihat pada
Gambar 8.

Analisis Penjerapan Mesopori Terhadap Kadar
Kuersetin pada Fraksi Teh Hitam pada kromatogram
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fraksi sampel hasil penjerapan  mesopori
menunjukkan masih banyak puncak (peak) yang
muncul namun lebih sedikit dibandingkan dengan
puncak pada kromatogram ekstrak teh hitam.
Adanya pengurangan ini menunjukkan bahwa
mesopori BMCMC ini dapat memisahkan beberapa
metabolit sekunder dari teh hitam, tetapi masih
belum dapat diaplikasikan dalam proses permurnian
(Klabunde and Richards, 2009).
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Gambar 8. Kurva Baku Baku Kuersetin

Gambar 9. Kromatogram Fraksi Setelah Penjerapan dengan Mesopori

Berdasarkan pengukuran, kadar kuersetin yang
dihasilkan dari penjerapan menggunakan mesopori
adalah 0,8753 ppm. Jumlah ini dapatkan dari 100
mg sampel ekstrak teh hitam yang digunakan.

KESIMPULAN

Mesopori BMCMC yang telah disintesis memiliki
ukuran partikel yang mempunyai diameter antara
10-20 nm dan bersifat amorf. Mesopori BMCMC
mempunyai kemampuan untuk menjerap beberapa
metabolit sekunder teh hitam, tetapi belum dapat
diaplikasikan untuk memurnikan masing-masing
isolat.
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