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ABSTRAK

Nandasari, D. A. 2020. Skrining Fitokimia dan ldentifikasi Senyawa Aktif
Ekstrak Air, Etanol dan N-Heksana Kulit Bawang Merah (Allium cepa
L.) Hasil Hidrolisis dengan Metode Kromatografi Lapis Tipis Analitik
(KLT-A). Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas
Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Rachmawati
Ningsih, M.Si; Pembimbing 11: Oky Bagas Prasetyo, M.Si. Konsultan: Vina
Nurul Istighfarini, M.Si.

Kata Kunci: Kulit Bawang Merah, Fitokimia, Kromatografi Lapis Tipis Analitik
(KLT-A)

Kulit bawang merah (Allium cepa L.) merupakan sutu limbah rumahan yang
sangat minim pemanfaatannya. Oleh karena itu, dilakukan uji ulang skrining
fitokimia terhadap kulit bawang merah dengan menggunakan variasi pelarut, yaitu
air, etanol dan n-heksana. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui
kandungan dugaan senyawa yang ada pada kulit bawang merah (Allium cepa L.).

Dalam penelitian ini kulit bawang merah diekstraksi dengan tiga variasi
pelarut vyaitu etanol,n-heksana dan air. Kemudian ekstrak dipekatkan
menggunakan rotary vacuum evaporator dan dihidrolisis. Hasil hidrolisis yang
memiliki aktivitas tertinggi diuji fitokimia dan diidentifikasi senyawa aktif
menggunakan spektrofotometer UV- Vis serta gugus fungsinya menggunakan
spektrofotometer FTIR, selanjutnya data diperkuat lagi dengan uji KLT-Analitik.

Hasil rendemen pada pada esktrak air, etanol dan n-heksana berturut-turut
adalah 1,08%, 4,24% dan 3,04%. Fitokimia pada ekstrak air dan etanol
menunjukkan adanya dugaan senyawa flavonoid, tanin dan triterpenoid,
sedangkan pada ekstrak n-heksana adanya dugaan senyawa steroid. Hasil
identifikasi senyawa dengan metode KLT-analitik pada ketiga ekstrak
menunjukkan munculnya bercak atau noda yang jelas. Identifikasi UV-Vis pada
ekstrak air menunjukkan adanya dugaan senyawa tanin, pada ekstrak etanol
menunjukkan dugaan senyawa flavonoid dan triterpenoid, kemudian pada n-
heksana menunjukkan adanya dugaan senyawa steroid. Hal ini diperkuat dengan
identifikasi FTIR pada ketiga ekstrak yang dilakukan pada rentang bilangan
gelombang 4000-400 cm™.
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ABSTRACT

Nandasari, D. A. 2020. Phytochemical Screening and Identification of Active
Compounds from Water, Ethanol and N-Hexane Extracts of Red
Onion SKin (Allium cepa L.) Results of Hydrolysis using Analytical
Thin Layer Chromatography (TLC-A) Method. Thesis. Advisor I:
Rachmawati Ningsih, M.Si; Advisor Il: Oky Bagas Prasetyo, M.Si.
Consultant: Vina Nurul Istighfarini, M.Si.

Keywords: Red onion Skin, Phytochemical, Analytical Thin Layer
Chromatography (TLC- Analytic)

Red onion skin (Allium cepa L.) is a household waste product that is very
minimally used. Therefore, a phytochemical screening retest was carried out on
onion skin using a variety of solvents, namely water, ethanol and n-hexane. In this
study, red onion skin was extracted with three variations of solvents, namely
ethanol, n-hexane and water. The purpose of this study was to determine the
content of the suspected compounds present in the skin of shallots (Allium cepa
Lt

Then the extract was concentrated using a rotary vacuum evaporator and
hydrolyzed. The results of hydrolysis that had the highest activity were tested for
phytochemistry and the active compound was identified using a UV-Vis
spectrophotometer and its functional groups using a FTIR spectrophotometer, then
the data was further strengthened by the TLC-Analytic test.

The yield results in water, ethanol and n-hexane extract were 1.08%,
4.24% and 3.04%, respectively. The phytochemicals in the water and ethanol
extracts indicated that there were suspicions of flavonoids, tannins and
triterpenoids, while in the n-hexane extract there were allegations of steroid
compounds. The results of compound identification using the TLC-analytic
method on the three extracts showed obvious spots or blemishes. UV-Vis
identification in the water extract indicated that tannin compounds were present,
ethanol extract indicated flavonoid and triterpenoid compounds, then n-hexane
indicated that steroid compounds were suspected. This was reinforced by the
FTIR identification of the three extracts carried out in the wave number range
4000-400 cm’™.

Xiv

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



AR
N- 5 Etanoly Air clabuew oo dhidl Ol e SBpadly Sl JlaSI 38007 YL es. (glulail
Jelodt Ay b alasaaly S Mod) mils (Allium cepa L.y =Y Jo)) 8,23 » Heksana
o) Sl WY agmalor Lmgl oS g pskall 2087 Ll iy . alall el (KLT —A). 23 J1 ddkalls gl
L lanal i ) Lalp oS5 S92l ol s g oy 1ol Ol S 4Vl iYL

st U Ll o5

KLT) 223 azLl 3ol Joedl ¢ 25000 250080 sl ¢ fuadl 5,23 tam ) ST

SloS” Jamd ol Balel sl ¢ ¢ SR plse V) AL Al ol (Alllum cepa Ly Jal) 23

é aulll oda 3 n-heksane , etanoly air .y ¢ LAl 0 degme degast plsual bl 83 e U

Lt ga dalill ode e Al OIS ellly OLS—0 ¢ JulaYl oy Sl e dil2 plal D3 Ladl 28 SNl
(Alllum cepaly 1S a3 53505l s azil) SLSH g2

blag Jof & ol il S ol 5l Ll @ sl Uy e fde e plisanly alsald) S5 F 4
ezl 2a bl alegasty damniid) Ggy 20N axaYL sl Caall ol plisanly bidl CSU ady 2500 ¢ LeSU

KLT-Analitik ;) sy 55T (Sa0 UL 305 ¢ ¢ FTIR Soll Gl e

sl el L) Je Jv.v e ¢ 768 ¢ /0.0 A i n-heksana , etanol ¢ air (3 Jyadl s

¢ Mgy Jadlly g DS Jem 5K sy (] Jp Yl labiaaay (U @ Sl L) 4La S

KLT sl a3l ASY ad w5 cpgbl L gpend) olSe Jom 4K0 dlin cilS 0LSa-0 absts § Lty

Jaly ¢ ool OlS sy ) el abszes 3 UV-Vis il el asoly G o Gay Ml olaballl s

55 g SLSe sy 3 olza¥) ) n-heksana Ll ¢ ¢ sl sl oL ) dpleY) el
JTem st gl 3 Ol 3 W) ¢ ) @ bbbl FTIR a2 Jols o0 ol

XV

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Deptan (2012) menyatakan bahwa bawang merah merupakan salah satu
komoditas sayuran yang memiliki nilai ekonomis tinggi, sumber penghasilan petani,
maupun penghasil devisa negara. Produksi bawang merah nasional Jawa Timur,
produksi tahun 2010 mencapai 203.739 ton dari luas panen 26.507 ha produktivitas 7,69
ton/ha. Oleh karena itu, limbah kulit bawang merah (Allium cepa L.) yang dihasilkan
dari industri rumah tangga sebagian besar belum bisa dimanfaatkan. Hal ini sangat
disayangkan karena di dalam kulit bawang merah ini ternyata mengandung banyak
sekali senyawa-senyawa kimia yang bisa dimanfaatkan. Namun demikian, bawang
merah biasanya digunakan dengan cara mengupas kulit paling luarnya dan hanya
diambil bagian umbi. Karena itu, kulit bawang merah seringkali dibuang tanpa
dimanfaatkan dan berakhir sebagai limbah (Arunget al., 2011).

Allah berfirman dalam Al-Quran surat Az-Zumar (39): 21:

M P D) 122 s, sh Lo % liaed o G e W e L s a1
ralaZ 3 \l.a..af: 2.:),4_9 éwi” € 'i.....i'mtd‘ LAJ/.T; LPJJ' ‘c\.: ’C !_4 € \_/)—”JBM e @L_: TS A 9\.&.».—'.5\ % J/',_N Aol 7 (“

VDB Sy 80 a5 o3 S-"ouks

“Apakah kamu tidak memperhatikan, bahwa sesungguhnya Allah
menurunkan air dari langit, maka diaturnya menjadi sumber-sumber air di
bumi kemudian ditumbuhkan-Nya dengan air itu tanam-tanaman yang
bermacam-macam warnanya, lalu ia menjadi kering lalu kamu melihatnya
kekuning-kuningan, kemudian dijadikan-Nya hancur berderai-derai.
Sesungguhnya pada yang demikian itu benar-benar terdapat pelajaran bagi
orang-orang yang mempunyai akal”.
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Shihab (2002) menyatakan bahwa yang dimaksud mushfaron yaitu kering
kekuningan, kemudian menjadi khuthoman yang artinya hancur berderai. Makna ulil
albab yang berarti orang-orang yang mempunyai akal, maka bagi orang-orang yang
dapat mengambil pelajaran darinya untuk menyimpulkan kebesaran dan kekuasaan
Allah SWT, yakni memanfaatkan tanaman yang telah kering sebagai tanaman yang
mengandung banyak khasiat.

Senyawa metabolit sekunder dalam tanaman kulit bawang merah (Allium cepa
L.) dapat diperoleh menggunakan metode ekstraksi. Ekstraksi merupakan proses
penarikan senyawa yang diinginkan dengan menggunakan pelarut yang sesuai
(Mukhriani, 2014). Menurut Savova, dkk. (2007), faktor-faktor yang mempengaruhi
ekstraksi yaitu suhu, lama ekstraksi, jenis pelarut, ukuran partikel, pH media ekstraksi,
jumlah ekstraksi, dan degradasi senyawa selama ekstraksi. Jenis pelarut merupakan
salah satu faktor penting dari ekstraksi karena dapat mempengaruhi jumlah dari
senyawa yang ingin diekstrak.

Pemilihan metode ekstraksi sangat penting dilakukan karena hasil ekstraksi
akan mencerminkan tingkat keberhasilan metode tersebut. Berbagai metode ekstraksi
konvensional yang sering dilakukan diantaranya adalah sokhletasi, maserasi, perkolasi,
dan fraksinasi. Namun, pada metode ekstraksi konvensional memiliki kekurangan
diantaranya yaitu hasil ekstrak yang kurang maksimal, waktu ekstraksi yang lama, dan
membutuhkan banyak pelarut. Oleh karena itu, dilakukan dengan menggunakan metode
lain, yaitu ekstraksi ultrasonik.

Metode ultrasonik merupakan salah satu metode ekstraksi yang dilakukan
dengan bantuan gelombang ultrasonik. Gelombang ultrasonik merupakan gelombang
akustik yang memiliki frekuensi lebih besar dari 20 kHz (Suslick, 1988). Proses

ekstraksi senyawa organik pada tanaman dan biji-bijian menggunakan pelarut organik
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dengan bantuan ultrasonik akan berlangsung lebih cepat. Mason (1990) menjelaskan
bahwa pemecahan pada dinding sel sampel dapat terjadi akibat getaran ultrasonik yang
diberikan sehingga kandungan senyawa dalam sel dapat keluar dengan mudah.

Metode yang digunakan untuk mengetahui gambaran tentang golongan
senyawa metabolit sekunder yang terkandung dalam tanaman dilakukan skrining
fiokimia (Kristanti dkk., 2008). Pada penelitian sebelumnya melalui metode fitokimia
telah diketahui bahwa ekstrak kulit bawang merah mengandung senyawa kimia yang
berpotensi sebagai antioksidan yaitu flavonoid golongan polifenol yang dapat mencegah
berkembangnya radikal bebas di dalam tubuh sekaligus memperbaiki sel-sel tubuh yang
rusak (Soebagio, 2007). Selain itu, hasil uji skrining fitokimia ekstrak kulit bawang
merah menunjukkan adanya kandungan polifenol, saponin, terpenoid, dan alkaloid
(Rahayu et al.,2015). Chiew, dkk. (2014) pada sampel kulit bawang merah menyatakan
hasil uji skrining fitokimia yaitu terdapat adanya senyawa tanin, saponin, flavonoid,
terpenoid dan steroid. Ringo (2013) sampel kulit bawang merah fraksi air menunjukkan
adanya senyawa flavonoid, saponin, terpenoid, dan alkaloid.

Menurut Harborne (1996) dalam Marliana ,dkk. (2005) metode Kromatografi
lapis tipis (KLT) merupakan suatu metode yang digunakan untuk menegaskan hasil
yang didapat dari skrining fitokimia. Menurut Towsshend (1995) KLT analitik
merupakan suatu metode untuk menganalisa senyawa-senyawa organik dalam jumlah
kecil salah satunya adalah menentukan jumlah komponen senyawa metabolit sekunder.
Kromatografi lapis tipis (KLT-A) merupakan metode kromatografi cair yang terdiri dari
dua fase, yaitu fase diam dan fase gerak (eluen). Fase diam dalam KLT-A berupa serbuk
halus silika yang berfungsi sebagai permukaan penyerap (kromatografi cair-padat) atau
sebagai penyangga untuk lapisan zat cair (kromatografi cair-cair) (Iskandar, 2007).

Sedangkan fase gerak atau eluen dalam KLT-A berupa campuran pelarut yang dapat
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bercampur dan dapat berperan dalam daya elusi dan resolusi yang ditentukan oleh
polaritas keseluruhan pelarut, polaritas fase diam, dan sifat komponen-komponen
sampel (Rohman, 2007). Menurut Rustani, dkk., (2013) bahwa penggunaan variasi
eluen pada metode KLT analitik berfungsi untuk mencari eluen terbaik dan dapat
memisahkan senyawa metabolit sekunder.

Penelitian sebelumya dengan variasi fase gerak terhadap kulit bawang merah
(Allium cepa L.) merupakan referensi penguat dalam penelitian ini. Hasil penelitian
Rustanti,dkk.,(2013) pada uji KLT-A menggunakan eluen etil asetat: air: asam format
(18:1:1) terhadap daun menunjukkan adanya katekin (flavonoid). Penelitian sebelumnya
yang dilakukan oleh Rahayu (2015) menyatakan bahwa kulit bawang merah (Allium
cepa L.) yang diekstrak dengan air untuk mengidentifikasi senyawa menggunakan
metode KLT analitik dengan eluen n-heksana: etil asetat (6:4) menghasilkan 2 noda
yang diperiksa di bawah lampu UV memperlihatkan warna yang jelas yaitu kuning-
jingga, hal ini menandakan bahwa ekstrak air kulit bawang merah (Allium cepa L.)
mengandung senyawa flavonoid. Uji KLT-A akan dilakukan sesuai dengan hasil
skrining fitokimia yang positif.

Kulit bawang merah (Allium cepa L.) di daerah Jawa Timur sangat melimpah,
tetapi belum dimanfaatkan dengan baik oleh masyarakat. Beberapa penelitian
menyebutkan bahwa kulit bawang merah (Allium cepa L.) berpotensi sebagai tumbuhan
obat, sehingga perlu dilakukan beberapa pengujian sebelum diaplikasikan. Informasi
mengenai kulit bawang merah ini masih terbatas sehingga penelitian ini dilakukan agar
dapat menambah wawasan dan informasi yang baru mengenai hasil uji fitokimia dan
identifikasi senyawa dengan kromatografi lapis tipis analitik (KLT-A) yaitu senyawa-

senyawa yang ada pada limbah kulit bawah merah.
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Berdasarkan latar belakang tersebut, penelitian ini dilakukan dengan

menggunakan sampel kulit bawang merah (Allium cepa L.) dan ekstraksi dengan

metode ultrasonik untuk mendapatkan senyawa metabolit sekunder dari tanaman kulit

bawang merah (Allium cepa L.) menggunakan variasi pelarut air, etanol, dan n-heksana.

Seluruh hasil ekstraksi kemudian diidentifikasi senyawa aktif dengan metode

kromatografi lapis tipis analitik (KLT-A).

1.2

1.

1.3

1.4

Rumusan Masalah

Apa saja dugaan senyawa yang terdapat dalam kulit bawang merah (Allium
cepa L.) berdasarkan Uji fitokimia, UV-Vis dan FTIR?

Bagaimana identifikasi senyawa aktif ekstrak air, etanol dan n-heksana kulit
bawang merah (Allium cepa L.) dengan metode kromatografi lapis tipis analitik
(KLTA)?

Tujuan

Untuk mengetahui apa saja dugaan senyawa yang terdapat dalam kulit bawang
merah (Allium cepa L.) berdasarkan Uji fitokimia, UV-Vis dan FTIR.

Untuk mengetahui bagaimana identifikasi senyawa aktif ekstrak air, etanol dan
n-heksana kulit bawang merah (Allium cepa L.) dengan metode kromatografi
lapis tipis analitik (KLTA).

Batasan Masalah

Identifikasi golongan senyawa dengan uji fitokimia, UV-Vis dan FTIR.

Metode ekstraksi dengan menggunakan metode ultrasonik.

Uji fitokimia dilakukan terhadap uji alkaloid, flavonoid, saponin, tanin,

triterpenoid, dan steroid.
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Identifikasi senyawa dengan metode kromatografi lapis tipis analitik (KLT-A)
akan dilakukan sesuai dengan hasil skrining fitokimia yang positif.
Manfaat
Mengetahui potensi kulit bawang merah (Allium cepa L.) sebagai tanaman
obat.
Mengetahui berbagai senyawa aktif dalam kulit bawang merah (Allium cepa
L.)
Sebagai bahan studi lanjut untuk objek penelitian isolasi kulit bawang merah

(Allium cepa L.)
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2.1 Kandungan Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

Kulit bawang merah merupakan suatu limbah dari tanaman bawang merah
(Allium cepa L.) yang masih minim pemanfaatan. Dinamakan limbah karena selain
belum ada pemanfaatan juga karena Kketersediaanya sangat melimpah, hingga
menyebabkan pencemaran lingkungan dan polusi udara. Pada kulit bawang merah yang
dianggap limbah dan mempunyai kandungan metabolit sekunder yang berlimpah pada

kulit pertama dan kulit kedua (Elsyana, 2018).

Gambar 2.1 Kulit Bawang Merah (Rahayu et al., 2015).

Klasifikasi kulit bawang merah (Rahayu et al., 2015).

Kingdom : Plantae

Divission : Spermatophyta
Subdivission : Angiospermae
Class : Monocotyledonae
Ordo . Liliales

Family : Liliaceae

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



Genus > Allium
Species . Allium ascalonicum L.

Kulit bawang merah kering berwarna cokelat kemerahan yang dianggap kaya
kandungan senyawa metabolit sekunder yang berguna bagi kehidupan manusia.
Kandungan kulit bawang merah (Allium cepa L.) dalam penelitian Ringo (2013) telah
melaporkan bahwa kulit bawang merah mengandung senyawa flavonoid golongan
flavonol. Selain itu, hasil uji skrining fitokimia ekstrak etanol kulit bawang merah
menunjukkan adanya kandungan flavonoid, saponin dan tanin, namun negatif terhadap
alkaloid, kuinon, teroid dan terpenoid (Elsyana, 2018). Chiew, dkk. (2014) pada sampel
kulit bawang merah ekstrak etanol dengan perbandingan 1:10 menyatakan hasil uiji
skrining fitokimia yaitu terdapat adanya senyawa tanin, saponin, flavonoid, terpenoid
dan steroid. Penelitian Rahayu, S (2015) bahwa preparasi kulit bawang dayak dilakukan
dengan cara pengovenan pada variasi suhu 45°C, 55°C, dan 65 °C selama 23 jam
menunjukkan hasil terbaik pada suhu 45°C yang memiliki rendemen lebih besar, yaitu
14,5%. Sedangkan pada suhu 55°C dan 65 °C menghasilkan rendemen berturut-turut

sebesar 9% dan 1,5%.

2.2 Ekstraksi Metode Ultrasonik Senyawa Aktif Kulit Bawang Merah (Allium cepa
L.)

Metode ekstraksi ultrasonik lebih dikenal dengan sonokimia, yaitu dengan
memanfaatkan efek gelombang akustik dengan frekuensi lebih besar dari 20 kHz
(Suclick, 1988). Prinsip dasar dari ekstraksi ultrasonik yaitu meningkatnya transfer
massa yang disebabkan gelombang akustik ultrasonik. Ketika gelombang akustik
merambat dalam suatu cairan berisi bahan yang akan di ekstrak, getaran ultrasonik
berkecepatan tinggi akan menyebabkan medium yang dilewati bergetar. Proses getaran

akan memberikan peprpindahan massa terhadap pelarut dan sampel yang akan
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mempengaruhi proses ekstraksi. Proses getaran tersebut akan menghasilkan gelombang
kavitasi pada dinding sel tanaman, ketika gelombang kavitasi pecah akan meningkatkan
pori-pori dinding sel dan nmengakibatkan pecahnya dinding sel tanaman hingga akan
membuat komponen didalam sel keluar bercampur dengan larutan (Thompson dan
Doraiswany, 1999). Ferdiansyah, dkk (2019) sampel kulit bawang dayak ekstrak etanol
dengan frekuensi gelombang ultrasonik sebesar 30 kHz pada menit 30 menghasilkan
rendemen sebesar 6,7%. Farich, dkk (2013) sampel kulit bawang hutan ekstrak n-
heksana dengan frekuensi gelombang ultrasonik sebesar 28 kHz pada menit 30 menit
menghasilkan rendemen sebesar 0,8%.

Keuntungan dari ekstraksi ultrasonik yaitu waktu yang digunakan lebih
singkat, efisiensi lebih besar (Garcia dan Castro, 2004), aman, dan meningkatkan
jumlah rendemen (Zou, dkk., 2014). Hal ini dibuktikan dengan penelitian Supardan,
dkk, (2011) dalam mengambil minyak dari bawang merah menyatakan rendemen
minyak yang diperoleh dari proses ekstraksi ultrasonik dengan rasio volume limbah
bertahap pelarut 1:1 dan waktu ekstraksi 60 menit sebesar 0,138%. Pada kondisi yang
sama, proses ekstraksi tanpa ultrasonik menghasilkan rendemen sebesar 0,002% dengan
kecepatan 25 kHz. Selain itu penelitian Asri, N (2018) dalam mengekstraksi bawang
merah (shallot) menggunakan ultrasonik dengan waktu 30 menit mampu mengekstrak
sebanyak 0,56% sedangkan menggunakan ekstraksi konvensional yang membutuhkan
waktu 30 menit menghasilkan ekstrak sebanyak 0,40%.

Faktor-faktor yang memepengaruhi ekstraksi ultrasonik yaitu lama ekstraksi,
rasio bahan : pelarut, suhu, dan pemilihan pelarut. Faktor-faktor tersebut mempengaruhi
nilai rendemen yang dihasilkan. Beberapa kajian literatur mengenai faktor yang
mempengaruhi ekstraksi ultrasonik terhadap nilai rendemen yang dihasilkan dinyatakan

pada penelitian Yuswi, dkk (2017), Sampel bawang dayak yang di ekstrak dengan
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etanol dan n-heksan dengan variasi lama ekstraksi 10, 20, 30 menit, maka hasil terbaik
terdapat pada pelarut etanol dengan lama ekstraksi 30 menit menghasilkan rendemen
7,84%. Hendryani, dkk (2015), sampel sirih merah yang di ekstrak dengan pelarut non-
polar, yaitu n-butanol, kloroform dan n-heksana dengan variasi lama ekstraksi 10, 20,
30 menit, maka hasil terbaik terdapat pada pelarut n-heksana dengan lama ekstraksi 30
menit menghasilkan nilai rendemen besar pada etanol, yaitu 3,24%

Berdasarkan perbandingan penelitian diatas dapat disimpulkan bahwa ekstraksi
ultrasonik dipengaruhi oleh beberapa faktor untuk mendapatkan hasil yang optimum,
yaitu variasi lama ekstraksi dan variasi pelarut. Hasil optimum terdapat pada variasi
lama ekstraksi 30 menit dengan variasi pelarut etanol dan air yang bersifat polar
mempunyai kontanta dielektrum berturut-turut yaitu 24,3 dan 8. Sedangkan n-heksana

sebagai pelarut non-polar dengan konstanta dielektrum 2,0.

2.3 Hidrolisis Senyawa Aktif Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

Senyawa organik dalam tanaman umumnya berbentuk glikosida, yaitu
merupakan senyawa yang terdiri dari gabungan bagian gula (glikon) yang bersifat polar
dan bagian bukan gula (aglikon) yang bersifat polar, semipolar maupun nonpolar.
Senyawa metabolit sekunder tergolong dalam senyawa aglikon dengan mengubah
struktur membentuk glikosida suatu senyawa akan mengalami perubahan sifat fisika,
kimia dan aktivitas biologi yang berbeda dimana senyawa tersebut akan bersifat lebih
polar sehingga diharapkan bila masuk kedalam tubuh secara peroral senyawa tersebut
akan lebih cepat diabsorsi. Jika didalam suatu senyawa terdapat banyak ikatan
glikosidanya maka senyawa tersebut cenderung bersifat lebih polar (Saifudin, dkk.,
2006).

Reaksi hidrolisis dilakukan untuk memutus ikatan glikosida pada
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senyawaorganik yang berbentuk glikosida. Glikosida merupakan senyawa yang terdiri
dari gabungan bagian gula (glikon) yang bersifat polar dan bagian bukan gula (aglikon)
yang dapat bersifat polar, semi polar maupun non polar (senyawa metabolit sekunder)
(Gunawan, 2004). Hasil penelitian Kaur and Murphy (2012) menyebutkan bahwa
melalui proses hidrolisis asam (HCI 2 N) dapat meningkatkan kandungan isoflavon
(daidzein dan genistein) dari tanaman Vigna unguiculata I. yang ditunjukkan dengan
meningkatnya peak atau puncak daidzein, dan genistein ketika dianalisis dengan HPLC.

Hidrolisis dilakukan dengan penambahan katalis asam untuk mempercepat
reaksi pemutusan. Handoko (2006) menyebutkan bahwa pemilihan asam kuat seperti
HCI sebagai katalis disebabkan karena asam kuat akan lebih mudah melepas proton
(H") secara sempurna didalam air, sedangkan asam lemah relatif lebih sukar sehingga
asam lemah memiliki kecenderungan terionisasi sebagian dalam pelepasan ion
H*.Semakin banyak proton yang terionisasi dalam air, maka semakin kuat peranan
proton dalam pemutusan ikatan glikosida. Gambar 2.2 menunjukkan reaksi dugaan

pemutusan ikatan glikosida pada proses hidrolisis.

H H H H
Mo OH ) OH
H H
S, HCl
~ + +
o— Metabolit sekunder HO -
H ~
H
HO

i H
HO

Metabolit Sekunder
Gambar 2.2 Dugaan Reaksi Hidrolisis Ikatan O-Glikosida (Mardiyah, 2012)

2.4 Uji Fitokimia pada Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)
Uji kualitatif senyawa metabolit sekunder dilakukan dengan uji fitokimia. Uji

fitokimia merupakan pengujian kandungan senyawa-senyawa didalam tumbuhan.
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Tumbuhan umumnya mengandung senyawa aktif dalam bentuk metabolit sekunder
seperti flavonoid, tanin, dan saponin (Lenny, 2006).
2.4.1 Senyawa Flavonoid

Flavonoid memiliki kerangka dasar atom karbon sebanyak 15 yang terdiri dari
dua cincin benzene (Cg) terikat pada suatu rantai propana (C3) sehingga membentuk
susunan C6-C3-C6 yang ditunjukkan pada Gambar 2.7 (a) (Lenny, 2006). Elsyana,
dkk. (2019) melakukan uji fitokimia pada kulit bawang merah (Allium Cepa L.) yang
diekstrak menggunakan etanol 96% . Hasil ekstrak yang diperoleh positif terkandung
senyawa flavonoid yang ditunjukkan dengan terbentuknya warna merah. Flavonoid
adalah suatu kelompok senyawa fenol terbesar yang ditemukan di alam. Banyaknya
senyawa flavonoid ini bukan disebabkan karena banyaknya variasi struktur, akan tetapi
lebih disebabkan oleh berbagai tingkat hidroksilasi, alkoksilasi atau glikosilasi pada
struktur tersebut. Senyawa-senyawa ini merupakan zat warna merah, ungu, biru dan

sebagian zat warna kuning yang terdapat dalam tanaman.

Gambar 2.3 Struktur Dasar Senyawa Flavonoid (Kristanti, 2008)

Uji fitokimia flavonoid dapat dilakukan dengan metode Wilstater yaitu dengan
melarutkan sejumlah ekstrak dengan metanol panas, dan ditambahkan dengan HCI
pekat dan serbuk magnesium. Adanya flavonoid ditandai dengan terbentuknya warna
merah sampai jingga menandakan senyawa flavon, warna merah tua diberikan oleh

flavonol dan falvonon, warna hijau sampai warna biru diberikan oleh aglikon atau
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glikosida (Kristansti, dkk. 2008). Gambar 2.4 menunjukkan reaksi senyawa flavonoid

dengan Mg-HCI (Kristansti, dkk. 2008).

Merah/jingga

Gambar 2.4 Reaksi Flavonoid dengan Mg-HCI (Kristansti, dkk. 2008)

Hasil penelitian Puzi (2015), menggunakan eluen n-butanol: asam asetat : air
(4:1:5) yang menunjukkan adanya flavonoid dengan nilai Rf 0,92 dan 0,54 yang
berwarna kuning muda. Sedangkan hasil penelitian Rohyani (2008), eluen yang
digunakan adalah metanol: etil asetat (8:2) menunjukkan adanya senyawa flavonoid.
Penelitian yang telah dilakukan Akbar (2010) diperoleh eluen terbaik untuk
memisahkan senyawa golongan flavonoid dari daun Dandang Gendis menggunakan
fase gerak metanol: kloroform (2:8), dimana menunjukkan 4 noda di bawah lampu UV
254 nm. Kemudian penelitian lain menyebutkan bahwa hasil uji KLT pada daun sirih
merah menggunakan fase gerak metanol: kloroform (1:39) setelah disemprot dengan

pereaksi menghasilkan 2 noda dengan Rf 0,83 dan 0,66 dengan warna biru kehitaman
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(Reveny, 2011). Noda-noda pada permukaan plat diuapkan dengan uap amoniak sambil
diperiksa di bawah sinar UV 254 nm warna biru pucat menunjukkan adanya katekin
dan diuji kimia dengan menyemprotkan larutan FeCl; warna kebiruan menunjukkan
adanya katekin (Robinson, 1995).
2.4.2 Senyawa Alkaloid

Alkaloid merupakan senyawa yang bersifat basa yang mengandung satu atau
lebih atom nitrogen dan biasanya berupa sistem siklis yang ditunjukkan pada Gambar
2.7 (c¢) (Lenny, 2006). Uji fitokimia senyawa alkaloid dilakukan dengan pereaksi
Dragendorff dan Mayer. Itodo S, dkk. (2014) melakukan uji fitokimia pada kulit
bawang merah (Allium Cepa L.) yang diekstrak menggunakan hot water dan etanol 70%
. Hasil ekstrak yang diperoleh positif terkandung senyawa alkaloid yang ditunjukkan

dengan terbentuknya endapan putih kekuningan dan endapan jingga.

gCh+2KI ~ —— Hgl, + 2KCl

gh+2KI ——» K2 [Hol2]
Kalium tetraiodomerkurat

AN b )
@O iy %@@ v KlHgl
N/ N/
K+

Kalium-Alkaloid
endapan

Gambar 2.5 Dugaan Reaksi Alkaloid dengan Reagen Mayer (Itodo S, dkk. 2014)
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I(NO3)3 + 3KI —_— Bil; + 3KNO;
Coklat

il; + Kl EE— K [Bil4]
Kalium tetraiodobismutat

X X —
C{j + KBl — @(j +  [Bild]
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Gambar 2.6 Dugaan Reaksi Alkaloid dengan Reagen Dragendorff (Itodo S, dKkk.
2014)

Pereaksi pada kromatografi lapis tipis untuk pemisahan alkaloid dengan silika
gel sebagai penyerapnya yang paling umum digunakan untuk menyemprot
kromatogram adalah pereaksi Dragendroff (Robinson,1995). Sedangkan pada uji KLT
untuk memudahkan mengidentifikasi kemurnian senyawa metabolit sekunder dengan
menggunakan eluen. Hasil penelitian Ismiyah (2014), terhadap daun pulai
menggunakan eluen metanol: amoniak (200:3) terbentuk 6 spot, dan nilai Rf 0,16; 0,48;
0,55; 0,63; 0,68; 0,79. Spot yang diduga sebagai senyawa alkaloid adalah pada Rf 0,16
dan 0,79. Menurut Harborne (1996) timbulnya bercak coklat jingga setelah disemprot
dengan pereaksi Dragendorff menunjukkan adanya senyawa alkaloid. Kemudian hasil
penelitian Murtadlo, dkk., (2013) eluen yang digunakan pada KLT untuk alkaloid n-
heksan: etil asetat: etanol (30:2:1) juga dengan hasil penelitian Mufadal (2015), eluen
yang digunakan adalah etil asetat: metanol: air (6:4:2) menunjukkan adanya senyawa
alkaloid yang ditunjukkan dari bawah lampu UV 365 nm menghasilkan warna biru
terang dengan nilai Rf yaitu 0,15 dan 0,78 sedangkan hasil penelitian Marliana, dkk.,

(2007) identifikasi alkaloid terhadap sampel menggunakan fase gerak etil asetat:
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metanol: air (6:4:2) memberikan hasil positif yang ditandai dengan timbulnya noda
berwarna coklat (Rf = 0,80). Menurut Abraham, dkk., (2014) hasil penelitiannya pada
uji KLT eluen yang digunakan eluen etil asetat : metanol : air (6:4:2) menunjukkan hasil
pemisahan paling bagus dengan menghasilkan 6 buah spot dengan nilai Rf (0,08-0,76),
dengan warna hasil pengamatan pada UV 366 nm yaitu jingga, ungu kebiruan dan

cokelat.

2.4.3 Senyawa Saponin

Saponin adalah senyawa aktif permukaan yang kuat, menimbulkan busa jika
dikocok dengan air dan pada konsentrasi yang rendah sering menyebabkan hemolisis sel
darah merah. Aglikon atau glikosida senyawa saponin disebut dengan sapogenin,
diperoleh dengan hidrolisis dalam asam atau menggunakan enzim (Robinson, 1995).
Saponin merupakan senyawa glikosida kompleks yang terikat dengan steroid atau
triterpenoid yang ditunjukkan pada gambar 2.6 (Robinson, 1995). Uji posisitif senyawa
saponin ditunjukkan dengan terbentuknya buih atau busa. Chiew S, dkk. (2014) telah
melakukan uji fitokimia pada daun kulit bawang merah (Allium Cepa L.) yang diekstrak

menggunakan pelarut etanol. Hasil yang diperoleh positif terkandung senyawa saponin.
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Gambar 2.7 Reaksi Saponin dengan Hidrolisis Air (Chiew S, dkk. 2014)

Uji fitokimia saponin dapat dilakukan dengan cara sejumlah ekstrak ditambah
dengan air (1:1) sambil dikocok selama 1 menit, apabila menimbulkan busa
ditambahkan HCI 1 N, bila busa yang terbentuk bertahan selama 10 menit dengan
ketinggian 1-3 cm maka ekstrak positif mengandung saponin (Indriyani, 2006).
Pemisahan saponin melalui plat silika gel KLT menggunakan larutan pengembang
seperti butanol yang dijenuhkan dengan air atau kloroform: metanol: air (13:7:2)
(Harborne,1987). Salah satu pelarut pengembang yang biasa digunakan untuk uji
KLT saponin adalah heksana: aseton (4:1). Timbulnya noda dengan Rf 0,84 dan 0,79
yang berwarna merah jambu pada pengamatan dengan sinar tampak dan berwarna
kuning pada UV 366 nm menegaskan adanya kandungan saponin pada ekstrak etanol
labu siam (Marliana, dkk,. 2005). Menurut Ismiyah, (2013) Pemisahan senyawa saponin
daun pulai menggunakan fase gerak kloroform: aseton (4:1) setelah disemprot
Dragendorf menghasilkan warna biru, ungu, hijau dan cokelat sebanyak 11 spot.
Dengan nilai Rf 0,16; 0,21; 0,33; 0,39; 0,44; 0,50; 0,62; 0,66; 0,77; 0,84; 0,97. Yang

diduga sebagai senyawa saponin adalah pada spot 0,44.
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2.4.4 Senyawa Tanin
Tanin merupakan golongan senyawa metabolit sekunder yang termasuk
golongan flavonoid dan merupakan turunan fenol (Harbone, 1994). Senyawa ini
mempunyai sifat fisika dengan ciri rasa sepat dan mempunyai kemampuan menyamak
kulit. Secara kimia tanin dibagi menjadi dua golongan, yaitu tanin terkondensasi atau
tanin katekin dan tanin terhidrolisis atau tanin galat (Robinson, 1995). Marliana S, dkk.
(2005) melakukan uji fitokimia pada kulit bawang merah (Allium Cepa L.) yang di

ekstrak menggunakan pelarut etanol 70%. Hasil diperoleh positif senyawa tanin

(0] OH

HO OH

OH

Gambar 2.8 Struktur Senyawa Tanin (Robinson, 1995)

Uji fitokimia senyawa tanin menggunakan reagen FeCl; dan akan membentuk
warna hijau untuk menentukan apakah suatu sampel tersebut mengandung gugus fenol.
Gambar 2.9 menunjukkan reaksi senyawa tanin setelah penambahan FeCl; (Indriyani,

2006).
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Gambar 2.9 Dugaan Reaksi Tanin dengan Reagen FeCl; (Indriyani, 2006)

Menurut Hayati, dkk., (2010) hasil uji KLT pada daun blimbing wuluh dengan
fase gerak n-butanol: asam asetat: air (BAA ) (4:1:5) menunjukkan adanya 3 noda dan
yang menunjukkan tanin adalah noda yang ke- dua dengan Rf sebesar 0,61, yaitu
bercak noda diperiksa dengan sinar UV lalu dengan penyemprot FeCl; menghasilkan
warna lembayung (Harborne,1987). Hasil uji KLT pada daun sirih merah dengan
fase gerak kloroform: metanol (7:3) setelah disemprot pereaksi FeCl; menunjukkan
adanya 4 noda diperoleh harga Rf 0,96 dan Rf 0,88 (hijau biru), RT 0,77 dan Rf 0,63
(biru hitam) (Reveny, 2011). Hasil penelitian lain menurut Amilia, (2013) pada uji KLT
terhadap daun sinyo nakal menggunakan fase gerak metanol: kloroform (2:8) dibawah
lampu UV 366 nm menunjukkan 5 noda dengan Rf berturut-turut 0.90, 0.78, 0.62, 0.55,

dan 0,19.
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2.4.5 Senyawa Steroid
Steroid merupakan golongan lipid yang diturunkan dari senyawa jenuh yang
dinamakan siklopentanoperhidrofenatrena yang memiliki inti dengan cincin
sikloheksana terpadu dan 1 cincin silopentana yang tergabung pada ujung cincin

sikloheksana tersebut (Poedjadi, 1994).

HO

Struktur dasar steroid Cholestrol

Gambar 2.10 Struktur Dasar dan Turunan Steroid (Poedjadi, 1994)

Uji kandungan steroid dilakukan menggunakan metode Liebermann-Buchard
dengan cara ekstrak dilarutkan dengan kloroform dan ditambahkan dengan asam asetat
anhidrat. Kemudian ditambahkan larutan asam sulfat pekat melalui dinding tabung
reaksi. Hasil uji fitokimia menunjukkan bahwa sampel mengandung senyawa steroid
ditunjukkan dengan terbentuknya warna biru kehijauan (Indriyani, 2006).

Muharram (2010) melakukan isolasi senyawa metabolit sekunder pada ekstrak
n-heksana kulit bawang hutan dengan perbandingan eluen n-heksan: etil asetat
(4,75:0,25) menghasilkan noda dan pemisahan yang jelas. Zahra, dkk (2013)
memperoleh perbandingan eluen terbaik yaitu pada kloroform:etil asetat (1:39) yang
ditandai dengan pemisahan noda yang jelas dan tidak berekor menunjukkan adanya

dugaan senyawa steroid noda berwarna hijau.
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2.4.6 Senyawa Triterpenoid
Triterpenoid dalam jaringan tumbuhan dapat dijumpai dalam bentuk bebasnya,
tetapi juga banyak dijumpai dalam bentuk glikosidanya. Triterpenoid yang paling
tersebar luas adalah triterpenoid pentasiklik. Senyawa ini berstruktur siklik yang

kebanyakan berupa alkohol, aldehida, atau asam karboksilat (Harborne, 1987).

Gambar 2.11 Struktur Senyawa Triterpenoid (Kristanti, dkk.,2008)

Uji fitokimia senywa triterpenoid menggunakan pereaksi Liberman-Buchard
dengan diperoleh berupa cincin kecoklatan atau violet pada perbatasan dua pelarut
(Indriyani, 2006). Hasil penelitian Ula (2014), pada uji KLT terhadap daun widuri
dengan menggunakan eluen kloroform: etanol (7:3) menunjukkan adanya senyawa
triterpenoid nilai Rf 0,49; 0,54; 0,78; 0,95 dan menurut Sumiati (2014), menggunakan
n-heksan: etil asetat (7,5:2,5) dengan pereaksi Liebermann-Burchad (LB) menunjukkan
adanya senyawa triterpenoid. Menurut Nurulita, dkk,. (2007) hasil uji KLT
menggunakan n-heksana:kloroform (3:7) dibawah lampu UV 366 nm menghasilkan satu
noda, yaitu warna hijau gelap yang diduga sebagai golongan senyawa triterpenoid
memiliki Rf 0,77. Menurut penelitian Renevy (2011), hasil uji KLT triterpenoid
menggunakan fase gerak n-heksan: etil asetat (8:2) diperoleh Rf 0,41 dan 0,29 ungu

merah setelah disemprot pereaksi Lieberman-Brchard.
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2.5 Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Kromatografi lapis tipis (KLT) merupakan salah satu kromatografi yang
berdasarkan proses adsorpsi. Lapisan yang memisahkan terdiri atas fase diam dan fase
gerak. Fase diam yangdigunakan adalah silika atau alumina yangdilapiskan pada
lempeng kaca atau alumunium. Jika fase diam berupa silika gel maka bersifat asam, jika
fase diam berupa alumina maka bersifat basa. Fase gerak yang digunakan umumnya
merupakan pelarut organik atau bisa juga campuran pelarut organik (Gritter,dkk.,1991).

Prinsip dari metode kromatografi lapis tipis (KLT) adalah sampel
yangditotolkan pada lapisan tipis (fase diam) kemudian dimasukkan kedalam wadah
berisi fase gerak (eluen) yang sudah dijenuhkan sehingga sampel yangditotolkan
tersebut akan mengalami pemisahan komponen-komponennya melalui proses elusi.
Salah satu fase diam yang paling umum digunakan adalah silika gel F.4 yang
mengandung indikator flourosensi ditambahkan untuk membantu penampakan bercak
tanpa warna pada lapisan yang dikembangkan. Fase gerak terdiri dari satu atau
campuran pelarut ( dengan perbandingan volume total 100) yang akan membawa
senyawa yang mempunyai sifat yang sama dengan pelarut tersebut (Gritter, dkk., 1991;
Stahl, 1985; Nyiredy, 2002).

Pemilihan eluen yang sesuai merupakan indikator terpenting dalam metode
KLT. Eluen pengembang dapat berupa pelarut tunggal dan campuran pelarut dengan
susunan tertentu. Eluen pengembang harus mempunyai kemurnian yang tinggi.
Terdapatnya zat pengotor dapat menghasilkan kromatogram yang tidak diharapkan,
maka eluen yang digunakan harus memiliki potensi baik untuk memisahkan senyawa-
senyawa aktif (Soebagio, 2002).

Identifikasi hasil KLT dapat dilakukan dengan penambahan pereaksi warna

yang berfungsi sebagai penegas warna senyawa, namun hal ini tidak lepas dari
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identifikasi menggunakan harga Rf. Harga Rf dihitung dengan menggunakan

perbandigan sebagaimana persamaan sebagai berikut (Gandjar dan Rohman, 2007).

Rf = Jarak yang ditempuh Senyawa e pers. (2.1)

jarak yang ditempuh eluen

Rf memilik harga maksimum, yaitu 1 yang berarti sampel bermigrasi dengan
kecepatan yang sama dengan eluen. Sedangkan haerga minimum Rf adalah 0, dan hal
ini dapat diamati apabila sampel tertahan pada titik awal dipermukaan fasa diam. Harga-
harga Rf untuk senyawa-senyawa murni dapat dibandingkan dengan harga-harga
standar. Perlu diperhatikan bahwa harga-harga Rf yang diperoleh hanya berlaku untuk
campuran tertentu dari pelarut dan penyerap yang digunakan (Gandjar dan Rohman,
2007). Senyawa yang mempunyai Rf lebih besar mempunnyai kepolaran yang rendah,
sedangkan untuk Rf lebih kecil mempunyai kepolaran yang lebih tinggi. Hal tersebut
dikarenakan fasa diam bersifat polar. Senyawa yang lebih polar akan tertahan kuat pada
fasa diam, sehingga menghasilkan nilai Rf yang rendah (Gandjar dan Rohman, 2007).

Hasil identifikasi KLT menunjukkan pemisahan yang baik dengan munculnya
bentuk spot yang jelas, tidak berekor. Uji KLT dilakukan untuk menegaskan hasil yang
didapat dari skrining fitokimia. Uji KLT hanya dilakukan untuk golongan-golongan

senyawa yang menunjukkan hasil positif pada skrining fitokimia.

2.6 Analisis Senyawa Metabolit Sekunder Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis adalah alat yang bermanfaat untuk penentuan
konsentrasi senyawa yang dapat menyerap radiasi pada daerah ultraviolet (200-400 nm)
atau daerah sinar tampak (400-800 nm). Berkas radiasi dikenakan pada cuplikan
(larutan sampel) dan intensitas sinar radiasi yang diteruskan diukur besarnya. Radiasi
yang diserap oelh cuplikan ditentukan dengan membandingkan intensitas sinar yang

diteruskan dengan intensitas sinar yang diserap (Rohman, 2007). Analisis ini dapat
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menjelaskan informasi dari struktur berdasarkan panjang gelombang maksimum suatu
senyawa (Sastrohamidjojo, 2007).

Spektrum khas Flavonoid terdiri dari dua spektrum, rentang 240 — 285 nm pada
pita Il dan 300 — 550 nm pada pita | (Deskawi, dkk., 2015). Alkaloid yaitu rentang 270-
285 nm (Pramita, dkk., 2013), Saponin mempunyai serapan khas pada rentang 210 —
215 nm (Peixoto, dkk., 2011). Tanin dapat diindikasikan pada panjang gelombang 280,5
nm (Rosyada dan Ersam, 2009). Spektrum steroid atau triterpenoid pada panjang
gelombang 205,60 nm (Mulyani, dkk., 2013).

Penelitian Mashunah (2020) pada ekstrak n-heksana daun afrika dengan
identifikasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis, ekstrak n-heksna menunjukkan 2
pita serapan maksimum, yaitu pada panjang gelombang 202,04 nm dan 205,60 nm
mengindikasikan bahwa senyawa hasil isolasi mempunyai ikatan rangkap tidak
terkonjugasi, maka pada kesimpulan penelitian tersebut diduga adanya senyawa steroid
jenis sterol. Penelitian yuniati (2012) pada ekstrak air kulit batang ketapang kencana
menunjukkan adanya 2 serapan pita, pita pertama mempunyai panjang gelombang 374
nm dengan nilai absorbansinya 0,09773 dan pita kedua mempunyai panjang gelombang
255 nm dengan nilai absorbansinya 0,239533. Hal ini menandakan bahwa esktrak air
diduga mengandung flavonoid golongan flavonol (3- OH bebas), karena menurut
Markham (1988) rentang serapan spektrum flavonol mempunyai panjang gelombang

350-385 nm pada pita pertama dan 250-280 nm pada pita kedua.
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Tabel 2.1 Tabel warna dan warna komplementer (Sastrohamidjojo, 2007)

Panjang Gelombang (nm) Warna Warna Komplementer
400 — 415 Violet (ungu) Hijau Kekuningan
450 — 480 Biru Kuning
480 — 490 Biru kehijauan Jingga
490 — 500 Hijau kebiruan Merah
500 - 560 Hijau Ungu Kemerahan
560 — 580 Hijau kekuningan Ungu
580 — 595 Jingga Biru Kehijauan
595 - 610 Merah Hijau Kebiruan
610 — 750 Ungu Kemerahan Hijau

2.7 Analisis Senyawa Metabolit Sekunder Menggunakan Spektrofotometer FTIR

Spektrofotometer FTIR merupakan suatu instrumen yang digunakan untuk
menganalisis gugus fungsi suatu senyawa organik maupun anorganik. Analisis
didasarkan pada serapannya terhadap radiasi elektromagnetik di daerah inframerah.
Daerah serapan radiasi inframerah berkisar anatara bilangan gelombang 650-4000 cm™
(Panji, 2012).

Penelitian ini menggunakan spektrofotometer FTIR untuk mengetahui gugus
fungsi dan dugaan senyawa pada ekstrak kulit bawang merah. Prinsip dari
spektrofotometer FTIR yaitu menganalisis gugus fungsi suatu senyawa dari absorbansi
inframerah yang dilakukan terhadap senyawa tersebut. Pola absorbansi yang diserap
oleh tiap-tiap senyawa berbeda-beda, sehingga senyawa-sneyawanya dapat dibedakan
(Sankari, dkk.,2010).

Penelitian Winarti (2016), interpretasi spektrum Fourier-Transform inframerah
untuk sampel ekstrak etanol bawang hutan menunjukkan bahwa ada gugus C-H dan

C=C pada bilangan gelombang 2917.13 cm™, 2912.31 °™* 1674.10 cm™, 1625.88 cm™
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Gambar 2.13 Spektrum FTIR Ekstrak Etanol Bawang Hutan (Winarti
dkk.,2016)

Penelitian Wahyudi (2018), sampel ekstrak n-heksana bawang putih diperoleh
hasil analisis FTIR mempunyai gugus C-S pada bilangan gelombang 522.6 cm™ dan
649.4 cm™, gugus C=C pada bilangan gelombang 932.1 cm™ dan 1637.0 cm™, gugus C-
C pada bilangan gelombang 1026.6 cm™ dan 1054.8 cm™, gugus S-H sulfonamida pada
bilangan gelombang 1130.2 cm™, gugus —CH3 tekuk pada bilangan gelombag 1378.9
cm™, gugus S-H pada bilangan gelombang 2119.2 cm™, gugus C-H pada bilangan

gelombang 2942.6 cm™, dan ikatan hidrogen pada bilangan gelombang 3424.9 cm™,

| A g
F I R

Gambar 2.14 Spektrum FTIR Ekstrak N-Heksana Bawang Putih (Wahyudi, dkk.,
2018)

Penelitian Yuniati, W (2012), sampel ekstrak air kulit ketapang kencana

diperoleh hasil analisis FTIR (Fourier Transform Infra Red) mempunyai gugus —OH

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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stretch pada bilangan gelombang 3387 cm™, dan =C-H aromatik stretch pada bilangan
gelombang 3100 cm™, C-H alifatik stretch pada bilangan gelombang 2970 cm™, C=0
pada bilangan gelombang 1612 cm™, C=C aromatik pada 1512 cm™, C-H alifatik bend
1427 cm™, C-O-C pada bilangan gelombang 1234 cm™, C-H keluar bidang pada
bilangan gelombang 933 cm™, dan benzena tersubtitusi pada panjang gelombang 810
cm™. Pada spektrum ini menunjukkan bahwa penelitian tersebut diduga mengandung

senyawa flavonoid.

C-H bensens tersubtibusi
|- ™

' 4 \
‘A-. - .'I

N

] C-H .s Tatid strech 7
lg. ' £ ."J"‘:_ ) c-o-C

NS ~_C-H alifatik bend

-OH stroch

Gambar 2.15 Spektrum FTIR Ekstrak Air Kulit Ketapang Kencana (Yuniati,
dkk., 2012)
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METODE PENELITIAN

3.1 Lokasi dan Waktu Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juli-Agustus 2020 di Laboratorium
Kimia Organik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri

(UIN) Maulana Malik lbrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
blender, ayakan ukuran 80 mesh, oven, baskom, loyang, neraca analitik, kertas saring,
penyaring buchner, Rotary evaporator, botol vial, gelas vial, rak tabung reaksi, tabung
reaksi, plat silika gel F,s4, bejana pengembang (chamber), bola hisap, pipa kapiler, air
dryer, penggaris dan seperangkat instrumen ekstraksi ultrasonik, instrumen FTIR merk
varian tipe FT 1000, dan seperangkat instrumen spektrofotometer UV-Vis.
3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah kulit bawang merah (Allium
cepa L.) yang diperoleh dari daerah Nganjuk. Bahan-bahan kimia yang digunakan yaitu
pelarut air, etanol, n-heksana, kloroform, n-butanol, asam asetat, etil asetat, metanol,
aquades, HCI 2 N, serbuk natrium bikarbonat (Na,COg3), serbuk logam magnesium
(Mg), FeCl; 1%, etanol panas 50%, HCI 1 N, pereaksi mayer, reagen dragendrof, dan

pereaksi liebermann-burchard (LB).

30
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3.3. Rancangan Penelitian
Bawang merah (Allium cepa L.) yang diperoleh dari limbah pasar. Bagian yang
digunakan sebagai sampel penelitian yaitu bagian kulit terluar (pertama dan kedua).
Kulit bawang merah dicuci terlebih dahulu dan di keringkan dalam oven. Kemudian
disortasi kering dan dihaluskan dengan blender. Ekstraksi kulit bawang merah terlebih
dahulu menggunakan metode ultrasonik. Pelarut yang digunakan saat ekstraksi yaitu
menggunakan pelarut etanol, air dan n-heksana, kemudian dilakukan hidrolisis.
Hasil dari hidrolisis kemudian dilanjutkan Uji fitokimia terdiri dari uji alkaloid,
flavonoid, saponin, tanin dan triterpenoid/steroid.. Uji fitokimia dilakukan dengan
penambahan reagen yang sesuai, kemudian diperkuat dengan menggunakan identifikasi
spektrometer UV-Vis pada rentang panjang gelombang 200-800 nm dan FTIR pada
bilangan gelombang 4000 — 450 cm™. Selanjutnya, dilakukan identifikasi senyawa
menggunakan metode KLT-Analitik untuk mengetahui senyawa aktif yang ada pada

ekstrak kulit bawang merah dengan ditandai munculnya noda atau bercak.

3.4 Tahapan Penelitian

Tahapan penelitian ini antara lain :

1. Preparasi sampel

2. Ekstraksi senyawa aktif

3. Hidrolisis senyawa aktif

4. Uji fitokimia

5. ldentifikasi dengan spektrofotometer UV-Vis
6. ldentifikasi dengan FTIR

7. ldentifikasi dengan kromatografi lapis tipis analitik (KLT-A)
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3.5 Cara Kerja
3.5.1 Preparasi Sampel (Rahayu, 2015)

Bagian bawang merah yang digunakan ialah lapisan paling luar (kulit). Kulit
bawang merah (Allium cepa L.) yang diambil ialah lapisan terluar pertama dan kedua.
Kulit bawang merah disortasi basah dan dicuci dengan air mengalir. Kulit bawang yang
sudah bersih kemudian dikeringkan dengan oven pada suhu 45 °C selama 23 jam.
Kemudian kulit bawang merah dihaluskan dengan diblender. Setelah dihaluskan, maka

hasil kulit bawang merah yang telah dihaluskan di ayak dengan ayakan 80 mesh hingga

menghasilkan £100 gram serbuk kulit bawang merah.

3.5.2 Ekstraksi Ultrasonik Senyawa Aktif (Yuswi, dkk., 2017)

Ekstraksi komponen aktif pada sampel mengacu pada Ardianti dan Joni (2014)
dilakukan dengan cara ekstraksi ultrasonik menggunakan variasi pelarut etanol, air dan
n-heksana. Sebanyak 75 gram kulit bawang merah (Allium cepa L.) dibagi menjadi 3,
yaitu 25 gram pada masing-masing pelarut, kemudian dimasukkan kedalam beaker
glass, ditambah masing-masing pelarut pada setiap beaker glass sebanyak 250 mL
dengan perbandingan bahan:pelarut yaitu 1:10. Kemudian dimasukkan ke dalam
ekstraksi ultrasonik dengan frekuensi 30 kHz pada suhu kamar selama 30 menit pada
ketiga sampel. Ekstrak yang telah diperoleh dipekatkan dengan menggunakan vacum
rotary evaporator. Ekstrak kasar yang dihasilkan kemudian ditimbang dan dihitung

rendemennya menggunakan Persamaan (3.1).

Berat ekstrak

%Rendemen = ———————X 100.......cccecviiieirerr e s (3.2)

Berat sampel
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3.5.3 Hidrolisis Senyawa Aktif (Kaur dan Murphy, 2012)
Ekstrak yang telah dipekatkan dengan menggunakan vacum rotary evaporator,
kemudian dihidrolisis menggunakan 2 N HCI dengan perbandingan sampel:HCI (1:2)

selama 1 jam dan dinetralkan dengan natrium bikarbonat (Na,CO3) hingga pH netral.

3.5.4 Uji Fitokimia dengan Reagen (Harbone, 1987).

Uji fitokimia senyawa flavonoid, alkaloid, saponin, tanin, steroid dan
triterpenoid dalam penelitian ini mengacu pada Harborne (1987). Data yang diperoleh
dari hasil uji fitokimia dengan penambahan pereaksi ditandai dengan perubahan warna
yang dihasilkan pada masing-masing ekstrak dengan tanda berikut:

1. +: terkandung senyawa/warna
2. - tidak terkandung senyawa/tidak terbentuk warna
a. Uji Flavonoid

Ekstrak kulit bawang merah diambil 2 mL, dimasukkan dalam tabung reaksi.
Ekstrak dilarutkan dalam 2 mL metanol panas 50%. Kemudian ditambah 0,1 gram
serbuk logam Mg dan 4-5 tetes HCI pekat. Hasil positif jika terbentuk larutan berwarna
merah atau jingga menunjukkan adanya flavonoid. Diulangi perlakuan yang sama untuk
ekstrak kulit bawang merah pada variasi pelarut lainnya.

b. Uji Alkaloid

Ekstrak kulit bawang merah diambil 2 mL, dimasukkan dalam tabung reaksi
ditambah 0,5 mL HCI 2 N dan larutan dibagi dalam dua tabung. Tabung 1 ditambahkan
2-3 tetes reagen Dreagendroff, tabung 2 ditambahkan 2-3 tetes reagen Mayer. Hasil
positif alkaloid apabila terbentuk endapan berwarna merah bata, merah, jingga (dengan

reagen Dragendroff) dan endapan putih atau kekuningan (dengan reagen Mayer)
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menunjukkan adanya alkaloid. Diulangi perlakuan yang sama untuk ekstrak kulit
bawang merah pada variasi pelarut lainnya.
c¢. Uji Saponin

Ekstrak sampel kulit bawang merah diambil 2 mL, dimasukkan dalam tabung
reaksi ditambah air (1:1) dan sambil dikocok selama 1 menit, apabila menimbulkan
busa ditambahkan HCI 1 N, bila busa yang terbentuk bertahan selama 10 menit dengan
ketinggian 1-3 cm, maka ekstrak positif mengandung saponin. Diulangi perlakuan yang
sama untuk ekstrak kulit bawang merah pada variasi pelarut lainnya.

d. Uji Tanin

Ekstrak sampel kulit bawang merah diambil 2 mL, dimasukkan dalam tabung
reaksi, ditambah 2-3 tetes larutan FeCl; 1%. Apabila larutan menghasilkan warna hijau
kehitaman atau biru tua, maka ekstrak tersebut mengandung tanin. Diulangi perlakuan
yang sama untuk ekstrak kulit bawang merah pada variasi pelarut lainnya.

e. Uji Steroid /Triterpenoid

Ekstrak sampel kulit bawang merah diambil 2 mL, dimasukkan dalam tabung
reaksi, ditambah 2-3 tetes larutan reagen Liberman Buchard. Apabila hasil yang
diperoleh berupa cincin kecoklatan atau violet pada perbatasan dua pelarut maka ekstrak
tersebut menunjukkan adanya triterpenoid. Apabila hasil yang diperoleh terbentuk
warna hijau kebiruan maka ekstrak tersebut menunjukkan adanya steroid. Diulangi

perlakuan yang sama untuk ekstrak kulit bawang merah pada variasi pelarut lainnya.

3.5.5 Identifikasi dengan Spektrofotometer UV-Vis (Rahayu, 2015)
Ekstrak kasar etanol, air dan n-heksana di encerkan 1000 ppm, kemudian
diambil 4 ml masing-masing ekstrak dan dimasukkan kedalam kuvet, dilakukan

identifikasi menggunakan UV-Vis. ldentifikasi menggunakan UV-Vis dilakukan pada
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ekstrak etanol, air dan n-heksana kulit bawang merah (Allium cepa L.) dengan panjang

gelombang 200 — 800 nm.

3.5.6 Identifikasi dengan FTIR (Winarti, 2016)

Ekstrak kasar etanol, air dan n-heksana di encerkan 1000 ppm, kemudian
diambil 2 ml masing-masing ekstrak dan dimasukkan kedalam kuvet. Hasil ekstrak di
beri gas N, hingga kering, kemudian dicampurkan dengan serbuk KBr dan di gerus di
mortar agatte hingga halus dan tercampur. Identifikasi menggunakan sepektrofotemeter

FTIR merk varian tipe FT 1000 pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™.

3.5.7 Pemisahan Senyawa Aktif dengan Kromatografi Lapis Tipis Analitik (KLT-
Analitik)

Hasil uji skrining fitokimia golongan senyawa yang positif pada msing-masing
ekstrak selanjutnya dilakukan identifikasi eluen terbaik masing-masing golongan
metabolit sekunder menggunakan metode kromatografi lapis tipis analitik (KLT-
Analitik).

Identifikasi dengan KLTA menggunakan plat silika gel GFzs4 dengan ukuran 80 mesh
yang mampu berfluoresensi dibawah lampu UV pada panjang gelombang 254 nm. Plat
KLT disiapkan dengan dibuat ukuran 1 cm x 10 cm dengan menggunakan pensil,
penggaris dan cutter. Selanjutnya garis digambar dengan pensil dibawah plat (1 cm dari
tepi bawah dan 1 cm dari tepi atas plat), menunjukkan posisi awal totolan. Plat KLT
silika gel GF,s4 diaktivasi terlebih dahulu didalam oven pada suhu 105°C selama 30
menit untuk menghilangkan air yang terdapat pada plat KLT.

Fase gerak yang telah disiapkan untuk setiap golongan dimasukkan kedalam chamber
kemudian ditutup rapat dan dilakukan proses penjenuhan selama 60 menit. Penjenuhan

ini dilakukan untuk menyamakan tekanan uap pada seluruh bagian bejana pengembang.
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Ekstrak air, etanol dan n-heksana dari kulit bawang merah (Allium cepa L.) diambil 10

mg dan dilarukan dengan 1 ml pelarutnya. Kemudian ditotolkan ekstrak sebanyak 5-10

totolan pada jarak 1 cm dari tepi bawah plat dengan menggunakan pipa kapiler.

Kemudian dikeringkan dengan hair dryer. Ekstrak yang telah ditotolkan pada plat KLT

selnjutnya dielusi dengan masing-masing fase gerak berdasarkan kelarutannya. Plat

KLT dimasukkan kedalam chamber yang berisi fase gerak yang telah jenuh, kemudian

diletakkan pada jarak setinggi £ 1 cm dari dasar plat KLT, selanjutnya chamber ditutup

rapat hingga fase geraknya mencapai jarak 1 cm dari tepi atas plat. Kemudian plat

diangkat dan dikeringkan dengan cara diangin-anginkan.

Tabel 3.1 Jenis Eluen yang digunakan pada Golongan Senyawa Aktif

Golongan

Fase gerak Reagen Pendeteksi Warna Noda
Senyawa
n-butanol:asam UV-Vis 366  Jingga (Nirwana,
aseta:air (4:1:5) nm 2015)
Flavonoid metanol:etil asetat Uap_ UV-Vis 250 Biru (Reveny,
(8:2) Amoniak nm 2011)
metanol:kloroform UV-Vis 366 Biru (Reveny,
(2:8) nm 2011)
Kloroform:etanol UV-Vis 250 Biru (Reveny,
(7:3) nm 2011)
n-butanol:asam UV-Vis 366  Hijau kehitaman
aseta:air (4:1:5) nm (Hayati, 2010)
Tanin metanol:etil asetat FeCl UV-Vis 250 Lembayung
(8:2) : nm (Amilia, 2013)
metanol:kloroform UV-Vis 366  Lembayung(Ami
(2:8) nm lia, 2013)
metanol:kloroform UV-Vis 250 LLembayung
(1:39) nm (Amilia, 2013)
n-butanol:asam UV-Vis 366 Merah n_1uda
aseta:air (4:1:5) nm (Nurulita,
' o dkk.,2007)
metanol:kloroform UV-Vis 250 Hijau (Indrayani,
(1:39) nm 2006)
Lieberm
Triterpenoid n-heksana:etil asetat ann- UV-Vis 366  Merah (Amilia,
(8:2) buchard nm 2013)
(LB)
n-heksana:etil asetat UV-Vis 250  Merah (Amilia,
(7,5:2,5) nm 2013)
n-heksana:kloroform UV-Vis 366 Hijau gelap
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(3:7) nm (Indrayani,
2006)
metanol:kloroform UV-Vis 250 Hijau (Amilia,
(1:39) nm 2013)
n-heksana:etil asetat UV-Vis 366  Hijau (Reveny,
(8:2) nm 2011)
Lieberm
Steroid n-heksana:etil asetat ann- UV-Vis 250 Hijau (Indrayani,
(7,5:2,5) buchard nm 2006)
(LB)
n-heksana:kloroform UV-Vis 366  Hijau (Indrayani,
(3:7) nm 2006)
Kloroform:etil asetat UV-Vis 250  Hijau (Nurulita,
(7:3) nm dkk.,2007)

3.6 Analisis Data

Data hasil skrining fitokimia yang positif mengandung golongan senyawa aktif
kemudian diidentifikasi dengan metode kromatografi lapis tipis analitik (KLTA) dengan
berbagai eluen yang digunakan. Dihitung Rf-nya dan di analisis secara deskriptif yaiutu
dengan memperhatikan perubahan warna dan pola pemisahan pada kromatogram dari
berbagai eluen yang digunakan. Hasil KLTA berupa bercak (spot) yang terbentuk tidak
berekor dan jarak antara bercak satu dengan bercak lainnya jelas. Perhitungan Rf

sebagai berikut :

jarak yang ditempuh senyawa
RF=R et e — . ......... (3.2)

jarak yang ditempuh eluen



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi Sampel

Sampel kulit bawang merah (Allium cepa L.) pada penelitian ini melewati
tahap pencucian yang bertujuan untuk membersihkan pengotor yang melekat pada
sampel. Selanjutnya pengeringan sampel dengan cara dioven pada suhu 45°C yang
bertujuan untuk menghilangkan kadar air pada sampel yang telah dicuci agar sampel
terhindar dari perkembangbiakan mikroba. Pemilihan suhu 45 °C ini sesuai dengan
penelitian yang dilakukan oleh Rahayu, S (2015) yang dibuktikan dengan hasil sampel
kulit bawang merah tidak mengalami perubahan struktural dan warna. Warna Kulit
bawang merah sebelum dioven yaitu merah kecokelatan, kemudian setelah dioven tidak
mengalami perubahan warna. Hal ini menandakan bahwa dugaan senyawa metabolit
sekunder yang ada dalam kulit bawang merah (Allium cepa L.) tidak mengalami
kerusakan.

Proses penghalusan pada penelitian ini yang bertujuan agar luas permukaan
sampel semakin besar sehingga proses ekstraksi kontak antara sampel dan pelarut akan
semakin maksimal. Semakin besar kontak sampel dengan pelarut, maka dinding sel
akan semakin mudah pecah dan mempermudah pengambilan senyawa aktif oleh pelarut
tertentu. Pengayakan 80 mesh bertujuan untuk menyamakan ukuran sampel yang
menghasilkan 200 gram serbuk kulit bawang merah dari 856,32 gram kulit bawang

merah sebelum pengovenan.

39
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(a) (b)

Gambar 4.1 (a) Kulit Bawang Merah Sebelum 23 Jam Pengeringan (b)
Serbuk Kulit Bawang Merah 80 Mesh

4.2 Ekstraksi Senyawa Aktif Metode Ultrasonik dengan Variasi Pelarut

Proses ekstraksi ultrasonik dalam penelitian ini dilakukan dengan
menggunakan variasi pelarut, yaitu etanol, air dan n-heksana pada sampel kulit bawang
merah (Allium cepa L.) dengan memanfaatkan efek getaran ultrasonik pada frekuensi
gelombang sebesar 30 kHz yang mampu memecah dinding sel sampel kulit bawang
merah, sehingga kandungan yang ada di dalam kulit bawang merah dapat keluar dengan
mudah. Hasil dari ekstraksi ultrasonik ini akan diperoleh filtrat dari masing-masing jenis
pelarut. Filtrat yang diperoleh dipekatkan dengan alat Rotary Evaporator yang
bertujuan untuk menguapkan pelarut. Hasil pengamatan dalam proses ekstraksi ini
berupa warna filtrat, warna ekstrak, dan % rendemen.

Warna filtrat dan ekstrak kasar dari ekstraksi ultrasonik dari berbagai pelarut

dapat dilihat pada Gambar 4.2 dan 4.3.
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(a) (b) (c)
Gambar 4.2 Filtrat Hasil Ekstraksi Ultrasonik (a) Etanol (b) Air (c) N-Heksana

(a) (b) (©)

Gambar 4.3 Ekstrak Kasar Hasil Ultrasonik (a) Etanol (b) Air (c) N-Heksana

Tabel 4.1 Hasil Rendemen Ekstrak Kulit Bawang Merah
Jenis Pelarut Warna Filtrat Warna Esktrak Berat Ekstrak Rendemen (%)

Kasar Kasar ()
Etanol Cokelat tua Cokelat tua 1,06 4,24
Air Cokelat tua Cokelat tua 0,27 1,08
N-heksana Putih keruh Putih keruh 0,76 3,04

Pada Tabel 4.1 yang dibuktikan dengan adanya Gambar 4.2 dan 4.3
menunjukkan bahwa ekstrak etanol dan ekstrak air memiliki kesamaan warna filtrat,
namun memiliki besaran rendemen yang berbeda, hal ini karena ekstrak etanol dan

ekstrak air yang bersifat polar mampu melarutkan senyawa metabolit sekunder
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berwarna yang memiliki sifat polar. Kemudian pada ekstrak n-heksana memiliki warna
filtrat putih keruh, hal ini karena senyawa metabolit sekunder yang mampu larut dalam
ekstrak n-heksana adalah metabolit sekunder tidak berwarna yang bersifat kurang polar.
Perbedaan nilai rendemen dapat disebabkan oleh beberapa faktor, salah satunya faktor
pelarut (Hidayat dkk., 2016) dan tingkat polaritas pada jenis pelarut dapat
mempengaruhi kandungan total senyawa bioaktif yang ada dalam kulit bawang merah.
Ekstrak etanol memiliki rendemen tertinggi, hal ini menunjukkan bahwa pelarut etanol
dalam proses ekstraksi ultrasonik mampu mengekstraksi senyawa dalam kulit bawang
merah lebih optimum dibandingkan pelarut air dan n-heksana. Sedangkan menurut
Hardiningtyas (2009), meskipun air memiliki konstanta dielektrikum paling besar
(paling polar) namun pelarut air mempunyai tingkat lisis yang berbeda dengan pelarut
lainnya, frekuensi yang digunakan dalam proses ultrasonik merupakan frekuensi yang
kurang optimum jika digunakan pada pelarut air, sehingga dengan getaran ultrasonik 30
kHz belum mampu memecah dinding sel pada ekstrak air yang menghasilkan nilai
rendemen paling rendah. Nilai rendemen juga berkaitan dengan banyaknya senyawa
bioaktif yang terekstrak kedalam pelarut. Hasil dari penelitian ini menyatakan bahwa
rendemen ekstrak kulit bawang merah bernilai kurang dari 5% pada ekstrak air yang
sesuai dengan penelitian Asri, N (2018) dengan membandingkan metode konvensional

dan ultrasonik dengan menghasilkan rendemen 0,56% pada metode ultrasonik.

4.3 Hidrolisis Ekstrak

Proses hidrolisis dalam penelitian ini dilakukan untuk memutus ikatan
glikosida dalam suatu senyawa agar didapatkan senyawa aktif yang sudah tidak
mengandung gula lagi, hal ini karena senyawa aktif yang ada di alam sebagian besar

masih mengandung komponen gula (glikosida). Ekstrak hasil ekstraksi ultrasonik yang
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mengandung senyawa metabolit sekunder dihidrolisis menggunakan HCI 2 N yang
bersifat asam kuat ini lebih mudah terionisasi melepaskan H* secara sempurna dalam
air, oleh karenanya tidak menggunakan asam lemah yang cenderung terionisasi
sebagian dalam pelepasan ion H* (Handoko, 2006). Reaksi hidrolisis bersifat reversible,
sehingga perlu adanya penetralan yaitu dengan menambahkan basa NaHCO3 sampai pH
larutan netral agar tidak terjadi pembentukan kembali ikatan glikosida antara glikon dan
aglikon kembali. Penambahan NaHCOs pada ekstrak kasar akan menghasilkan
gelembung-gelembung yaitu gas CO, yang menandakan adanya reaksi antara HCI dan

NaHCOs, Hasil hidrolisis ditunjukkan pada Gambar 4.4

Gambar 4.4 Hasil Hidrolisis (a) Etanol (b) Air (c) N-heksana

Berdasarkan Gambar 4.4 hasil hidrolisis berbagai jenis pelarut dari kulit
bawang merah menunjukkan hasil fisik yang berbeda. Ketiga ekstrak tidak
menunjukkan adanya endapan, yang berarti ekstrak setelah di hidrolisis memiliki
viskositas lebih kecil dibandingkan dengan sebelum di hidrolisis yang mana masing-
masing ekstrak memiliki viskositas lebih tinggi. Tidak terjadi perubahan bau pada
masing-masing pelarut dari ekstrak kasar dan sesudah hidrolisis. Pelarut etanol dan air
tidak terjadi perubahan warna, akan tetapi terjadi perubahan warna pada pelarut n-

heksana yang ekstrak kasarnya berwarna putih keruh menjadi bening setelah

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



44

dihidrolisis. Hal ini disebabkan pada saat hidrolisis adanya penambahan jumlah larutan
HCI dan NaHCO; yang mengakibatkan perubahan bentuk dan warna pada setiap

pelarut.

4.4 Uji Fitokimia

Uji Fitokimia ini merupakan salah satu uji kualitatif yang berguna untuk
mengidentifikasi kandungan senyawa-senyawa aktif yang terdapat dalam sampel. Hasil
dari identifikasi kandungan golongan senyawa metabolit sekunder ditunjukkan pada

tabel 4.2.

Tabel 4.2 Hasil Uji Fitokimia pada Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)
Senyawa aktif Etanol Air N-heksana
Flavonoid + 5 -
Alkaloid
Dragendorf - - -
Mayer - - -
Saponin
Tanin
Triterpenoid
Steroid - - il
Keterangan:
+ = Mengandung senyawa (terjadi perubahan warna)
- = Tidak terkandung senyawa

+ +
+ +
1

Berdasarkan hasil uji fitokimia yang telah ditunjukkan pada tabel 4.2 dapat
diketahui bahwa esktrak etanol dan ekstrak air mengandung dugaan senyawa flavonoid,
tanin, dan triterpenoid. Sedangkan pada ekstrak n-heksana hanya mengandung senyawa
steroid. Hasil penelitian ini sesuai dengan penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh
Rahayu (2015) yang menyatakan bahwa kulit bawang merah (Allium cepa L.) pada
ekstrak etanol mengandung senyawa flavonoid, tanin dan triterpenoid. Penelitian
sebelumnya yang dilakukan oleh Laili (2017) menyatakan bahwa ekstrak n-heksana
menunjukkan hasil positif fitokimia pada senyawa steroid. Setiap senyawa yang

posisitif pada uji fitokimia akan dijelaskan pada poin dibawah.



45

4.4.1 Flavonoid

Hasil uji kualitatif flavonoid berbagai ekstrak (etanol, air dan n-heksana) kulit
bawang merah dalam penelitian ini ditambahkan dengan 50% metanol panas, HCI pekat
dan serbuk logam Mg. Penambahan metanol panas berfungsi untuk memaksimalkan
kelarutan flavonoid, sedangkan penambahan HCI pekat untuk menghidrolisis flavonoid
menjadi aglikonnya, yaitu dengan menghidrolisis O-glikosil. Dugaan reaksi yang terjadi

pada uji Flavonoid dapat dilihat pada Gambar 4.5

HO
OH OH
Q HO. CH,ROH
HCI o Q
HO.
H0 —> L Non
HO
o
OH

\l/ + serbuk Mg

HO

Merah/Jingga

Gambar 4.5 Dugaan reaksi flavonoid dengan serbuk Mg dan HCI pekat
(Hidayat,2004 dalam Sriwahyuni, 2010)

(a) (b)

Gambar 4.6 Hasil Uji Fitokimia Senyawa Flavonoid (a) Etanol (b) Air (c) N-
heksana
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Hasil uji flavonoid kulit bawang merah setelah dilakukan penambahan reagen
menunjukkan hasil positif pada ekstrak etanol dan ekstrak air dengan terbentuknya
warna jingga pekat pada esktrak etanol dan jingga terang pada ekstrak air yang
menandakan adanya senyawa flavon, hal ini karena senyawa golongan flavonoid
bersifat polar sehingga senyawa lebih larut dalam pelarut etanol dan air yang bersifat
polar (Harbone, 1987). Kepolaran senyawa tersebut dikarenakan flavonoid merupakan
senyawa polihidroksi (memilih lebih dari satu gugus hidroksi). Polihidroksi dari flavon
akan direduksi oleh logam magnesium dalam asam klorida dalam larutan etanol dan
larutan air sehingga membentuk garam benzopirilium yang berwarna merah, kuning,
atau disebut dengan garam flavilium (Sastrohamidjojo, 1996). Namun pada ekstrak n-
heksana menunjukkan hasil negatif yang ditandai dengan perubahan warna berwarna
bening dan tidak adanya perubahan warna jingga pada larutan, hal ini karena n-heksana
yang bersifat non-polar.

4.4.2 Tanin

Hasil dari uji senyawa tanin pada penelitian ini ditambahkan FeCl; yang
digunakan untuk mengidentifikasi gugus fenol yang terkandung dalam sampel, hal ini
disebabkan tanin merupakan senyawa polifenol (Sangi dkk., 2008). Senyawa kompleks
terbentuk karena adanya ikatan kovalen koordinasi antara ion/logam dengan atom non-

logam. Dugaan reaksi pada uji tanin ditunjukkan pada Gambar 4.7.
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FeCl; +3

O + 3CI

Hitam =

Gambar 4.7 Dugaan Reaksi Senyawa Tanin dengan FeCl; (Harborne, 1996)

wp
(b) (©)
Gambar 4.8 Hasil Uji Fitokimia Senyawa Tanin (a) Etanol (b) Air (c) N-heksana

Hasil uji fitokimia ekstrak air menunjukkan hasil positif pada uji senyawa
tanin yang ditandai dengan perubahan warna menjadi hitam kehijauan. Terbentuknya
warna hitam kehijauan pada ekstrak ini disebabkan senyawa polifenol pada tanin akan
membentuk senyawa kompleks dengan FeCl; (Halimah, 2010). Sedangkan pada ekstrak
etanol menunjukkan warna hitam pekat yang memiliki dugaan senyawa tanin
terhidrolisis, sesuai dengan penelitian yang dilakukan Sa’adah (2010). Hal ini
membuktikan bahwa senyawa tanin yang bersifat polar mampu larut kedalam pelarut

yang bersifat polar, seperti air dan etanol. Namun pada ekstrak n-heksana menunjukkan
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hasil negatif yang ditandai dengan perubahan warna berwarna jingga dan tidak adanya
perubahan warna hitam pada larutan, hal ini karena n-heksana yang bersifat non-polar.
4.4.3 Triterpenoid

Uji golongan senyawa triterpenoid pada ekstrak etanol air dan n-heksana kulit
bawang merah dalam penelitian ini menambahkan larutan kloroform, selanjutnya asam
anhidrat yang akan mengakibatkan proses asetilasi pada gugus hidroksil, kemudian
ditetesi dengan H,SO, pekat melalui dinding tabungnya yang mengakibatkan terjadinya
reaksi antara anhidrida asetat dengan asam sehingga atom C pada anhidrida membentuk
karbokation. Perubahan warna pada uji fitokimia senyawa triterpenoid ini terjadi akibat
terjadinya oksidasi pada golongan senyawa triterpenoid melalui pembentukan ikatan
rangkap terkonjugasi. Reaksi uji triterpenoid yaitu adanya kondensasi atau pelepasan
H,O dan penggabungan karbokation. Dugaan reaksi yang terjadi pada uji triterpenoid

ditunjukkan pada Gambar 4.9.

AC,0 / H,S0, ‘.
e
A )

HO

Gambar 4.9 Dugaan Reaksi Senyawa Triterpenoid dengan Reagen LB (Siadi,
2012).
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(a) (b) (©)
Gambar 4.5 Hasil Uji Fitokimia Senyawa Triterpenoid (a) Etanol (b) Air (c) N-heksana

Hasil uji fitokimia ekstrak etanol menunjukkan hasil positif pada uji senyawa
triterpenoid yang ditandai dengan adanya cincin berwarna cokelat pada perbatasan dua
pelarut saat ditambah H,SO,4. Perubahan warna ini terjadi karena karbokation yang
terbentuk dari reaksi antara anhidrida asetat dengan asam sehingga atom C pada
anhidrida bereaksi dengan atom O pada gugus —OH yang ada pada senyawa
triterpenoid. Sedangkan pada ekstrak air menunjukkan adanya cincin berwarna cokelat
kemerahan. Hal ini membuktikan bahwa senyawa triterpenoid yang bersifat polar
mampu terekstrak kedalam pelarut air dan etanol yang bersifat polar. Namun pada
ekstrak n-heksana menunjukkan hasil negatif yang ditandai dengan tanpa adanya cincin
cokelat pada larutan, hal ini berarti ekstrak n-heksana yang bersifat non-polar tidak

mampu mengekstrak senyawa triterpenoid yang cenderung bersifat semi-polar.

4.4.4 Steroid

Uji kandungan steroid pada kulit bawang merah dalam penelitian ini
menggunakan reagen Liebermann-Buchard dengan melarutkan berbagai ekstrak (etanol,
air dan n-heksana) dengan kloroform dan ditambahkan dengan asam asetat anhidrat
yang berfungsi untuk membentuk turunan asetil setelah penambahan kloroform.

Selanjutnya penambahan H,SO, pekat melalui dinding tabung reaksi yang berfungsi



50

untuk membentuk garam karena terjadinya proses dehidrasi (Lemberg et al., 1946).

Dugaan reaksi yang terjadi pada uji steroid ditunjukkan pada Gambar 4.10.

HOAC/H2S04
. (D
. (I

Carbonium ion of 3,5-Diena

Ac,O (803)
e i’ ] j'
| I - ":2'__ | ]_" r'rh"'-».-" By .
_ o )
Jiﬁ Hr - -'"' *_-{-”'“““«..*'h*wlf*r""';
g Vg o Ty -;_H\}F.j;,::__;,.:-
Cholestahexaena sulfonic acid Pentaenylic cation
A max 410 nm A max 620 nm

Gambar 4.10 Dugaan Reaksi Senyawa Steroid dengan Reagen LB (Siadi, 2012).

(@) (b) (©)
Gambar 4.11 Hasil Uji Fitokimia Senyawa Steroid (a) Etanol (b) Air (c) N-heksana

Hasil uji fitokimia ekstrak etanol dan esktrak air menunjukkan hasil negatif
pada uji senyawa steroid, hal ini karena pada ekstrak etanol dan ekstrak air tidak
terdapat cincin warna hijau yang membuktikan bahwa kepolaran pelarut air dan etanol
tidak mampu mengekstrak tingkat kepolaran senyawa steroid. Namun pada ekstrak n-
heksana menunjukkan hasil positif yang ditandai dengan adanya cincin warna hijau

yang sesuai dengan penelitian Astarina (2013). Pembentukan warna hijau kebiruan pada
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reaksi reagen LB dengan senyawa steroid menurut Burke, dkk. (1974) merupakan akibat
terbentuknya kation pentaenilik yang memberikan serapan pada panjang gelombang
visible 620 nm. Oleh karena itu, hal ini membuktikan bahwa senyawa steroid pada kulit
bawang merah bersifat non-polar yang dapat terekstrak pada pelarut n-heksana yang

bersifat non-polar.

4.5 Uji Kromatografi Lapis Tipis Analitik (KLT-Analitik)

Metode KLT-Analitik dalam penelitian ini dilakukan bertujuan untuk lebih
menegaskan hasil yang didapat dari skrining fitokimia yang menunjukkan positif
adanya golongan-golongan senyawa. Penentuan eluen terbaik ini dilakukan
menggunakan KLT-Analitik dengan variasi eluen pada hasil uji fitokimia yang
menandakan positif saja. Berdasarkan hasil uji fitokimia yang menandakan positif
dilanjutkan dengan KLT-Analitik yaitu flavonoid, tanin, triterpenoid dan steroid.

Pemilihan eluen pada uji senyawa flavonoid dan senyawa tanin sama, hal ini
karena sifat dari senyawa flavonoid dan tanin berada pada satu golongan yaitu senyawa
polifenol, oleh karena itu dilakukan elusi pada eluen n-butanol: asam asetat: air (4:1:5),
metanol : etil asetat (8:2), metanol: kloroform (2:8), metanol: kloroform (1:39).
Kemudian untuk senyawa triterpenoid dan steroid memiliki persamaan eluen untuk uji
KLT-analitik, hal ini karena steroid merupakan golongan dari titerpenoid (Harborne,
2006). Oleh karena itu eluen yang digunakan dalam elusi senyawa triterpenoid dan
steroid sama, yaitu n-heksana: etil asetat (8: 2), n-heksana : etil asetat (7,5: 2,5), n-
heksana: kloroform (3: 7), kloroform: etil asetat (7: 3), metanol: kloroform (1:39).
Identifikasi dilakukan pada lampu UV 366 nm, hal ini karena pada lampu UV 366 nm

dapat dengan jelas diketahui bercak atau noda yang berfluorosensi.
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4.5.1 Flavonoid dan Tanin

Pemisahan senyawa flavonoid dan tanin pada ekstrak kulit bawang merah
(Allium cepa L.) menggunakan beberapa eluen yaitu n-butanol: asam asetat: air (4:1:5),
metanol: etil asetat (8:2), metanol: kloroform (2:8), metanol: kloroform (1:39). Hasil

pemisahan KLT-A senyawa flavonoid ditunjukkan Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Hasil Pemisahan KLT-A Senyawa Flavonoid dan Tanin

Jumlah Jugaan Senyaw.
Eluen Ekstrak Noda Warna Noda Rf Nirwana, 2015)
(Reveny, 2011)

Jingga 0,837 Flavonoid
Merah 0,787  Triterpenoid

: . Etanol 5 Jingga Gelap 0,750 Flavonoid
N'b“taA’}‘r)'(' 4_Ai"f‘rg)Asetat' Hitt]m 0525  Tanin
- Jingga 0,175 Flavonoid
- Kuning 0,925 Tanin
Y ; Kuning 0,162 Tanin
Etanol 1 Biru 0,900 Flavonoid
Metanol : Etil Asetat (8: : 0,937 Tanin

Air 9 uning Kehijaue

7l 0,850 Flavonoid
Etanol 9 Kuning 0,800 Tanin
Metanol: Kloroform (2: € Jingga 0,562 Flavonoid
Air 1 Biru 0,900 Flavonoid
Etanol 1 Kuning 0,187 Tanin
. . ( )
Metano\Qieoim (kS Air 1 Hijau Kebiruaar 0,900 Steroid

Berdasarkan hasil penelitian yang disajikan pada Tabel 4.3 didapatkan hasil
pemisahan terbaik yaitu eluen n-butanol: asam asetat: air (4: 1: 5) pada ekstrak etanol
dan eluen metanol : etil asetat (8: 2) pada ekstrak air. Eluen n-butanol: asam asetat: air
(4: 1: 5) merupakan campuran eluen yang bersifat polar dan mampu menghasilkan 5
noda dengan 3 noda diduga senyawa flavonoid, dan 1 noda diduga senyawa tanin yang

menghasilkan pemisahan yang baik, hal ini dapat dilihat dengan adanya noda yang
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terpisah dengan baik (tidak berekor). Noda-noda ini terpisah berdasarkan kepolarannya.
Noda yang mempunyai harga Rf yang rendah cenderung memiliki kepolaran yang lebih
tinggi karena lebih terdistribusi ke fase diam yang bersifat polar, dibandingkan noda
yang mempunyai Rf lebih besar karena lebih terdistribusi ke dalam fase gerak. Sesuai
dengan literatur bahwa flavonoid merupakan senyawa polar karena mempunyai gugus
hidroksil sehingga akan larut dalam pelarut polar seperti etanol, metanol, butanol dan air
(Markham, 1988). Hal ini juga berlaku pada eluen metanol: etil asetat (8: 2) yang
memiliki kepolaran yang berbeda, eluen metanol bersifat polar, sedangkan eluen etil
asetat bersifat semi polar. Karena perbandingan metanol lebih besar dari etil asetat,

maka campuran eluen ini cenderung bersifat polar.

Gambar 4.12 Hasil Pemisahan KLTA Ekstrak Etanol Senyawa Flavonoid dan
Tanin dengan Eluen N-butanol: Asam asetat: Air (4: 1: 5)

Gambar 4.13 Hasil Pemisahan KLTA Ekstrak Air Senyawa Flavonoid dan
Tanin dengan Eluen Metanol : Etil Asetat (8: 2)
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Gambar 4.12 eluen n-butanol: asam asetat: air (4: 1: 5) pada ekstrak etanol
dideteksi dengan lampu UV 366 nm menunjukkan 3 noda jelas pemisahannya dengan
warna jingga, jingga gelap, dan kuning yang diduga senyawa flavonoid. Menurut
Wagner dan Bladt (2001) hasil positif adanya dugaaan senyawa flavonoid yang
menyebutkan bahwa flavonoid dapat berfluoresensi dan memberikan warna kuning,
jingga, hijau, maupun biru. Sedangkan noda kelima yang memiliki pemisahan baik
berwarna hitam diduga senyawa tanin menunjukkan adanya polifenol.

Gambar 4.13 eluen metanol: etil asetat (8: 2) pada ekstrak air yang dideteksi
dengan lampu UV 366 nm menunjukkan 2 noda, noda pertama adanya dugaan senyawa
flavonoid fluorosensi biru pada eluen metanol: etil asetat (8: 2). Sedangkan dugaan
senyawa tanin terdapat pada noda kedua yang menunjukkan pemisahan yang baik (tidak
berekor). Hasil positif adanya senyawa tanin menurut Reveny (2011) yang
menyebutkan bahwa tanin dapat berfluoresensi dan memberikan cokelat, hitam
kehijauan, dan lembayung.

4.5.3 Triterpenoid dan Steroid

Pemisahan senyawa triterpenoid dan steroid pada ekstrak kulit bawang merah
(Allium cepa L.) menggunakan beberapa eluen yaitu, n-heksana: etil asetat (8: 2), n-
heksana: etil asetat (7,5: 2,5), n-heksana: kloroform (3: 7), kloroform: etil asetat (7: 3),
kloroform: etanol (7: 3) dan penambahan eluen metanol: kloroform (1:39) untuk
senyawa steroid. Noda-noda yang dihasilkan kemudian dideteksi dengan lampu UV 366

nm. Hasil pemisahan KLTA senyawa triterpenoid ditunjukkan pada Tabel 4.4.
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Tabel 4.4 Hasil Pemisahan KLTA Senyawa Triterpenoid dan Steroid

Dugaan
Senyawa
Jumlah (Nurulita,
Eluen Ekstrak Warna Noda Rf dkk.,2007);
Noda .
(Indrayani,
006); (Amili
2013)
Etanol 1 Merah 0,387 Triterpenoid
Air - - - -
N-heksana: Etil Asetat (8: 2) Hijau kebiruan 0,812  Steroid
N-heksana 3 Hijau 0,750  Steroid
Merah muda 0,612 Triterpenoid
Hijau Kebiruan 0,850  Steroid
Etanol 4 Merah 0,787 Triterpen(_)id
Jingga 0,662 Flavonoid
N-heksana : Etil Asetat (7,5: 2,5 Kuning 0,226 Tanin
Air 1 Kuning 0,375  Tanin
Hijau 0,937  Steroid
W W Hijau 0,850  Steroid
Etanol 1 Hitam 0,125 Tanin
Cokelat .
; . 0,937  Tanin
N-heksana: Kloroform (3: 7) L 5 kehéti?rJ]an 0,900 Flavonoid

Hijau Kebiruan 0,062 Steroid

RGeS Hitam 0,250  Tanin
Etanol 9 Biru 0,937 Flavonoid
Kloroform: Etil Asetat Kuning 0125 Tanin
(7j 3) Air 1 Biru 0,900 Flavonoid
' N SV Biru kehijauan 0,975  Steroid
Hijau 0,937 Steroid
Etanol 1 Biru 0,987 Flavonoid
Kloroform: Etanol (7: 3) Air 1 Biru 0,250 Flavonoid
N-heksana 1 Biru kehijauan 0,962  Steroid
Etanol 1 Kuning 0,187  Tanin
Air 1 Biru 0,900 Flavonoid
Metanol: Kloroform (1:39) Hijau 0,925  Steroid
N-heksana 4 Hijau 0,875  Steroid
Hijau 0,800 Steroid

Merah 0,787 Triterpenoid
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Berdasarkan hasil penelitian yang disajikan pada Tabel 4.5 didapatkan hasil
pemisahan yang baik pada ekstrak etanol yaitu eluen n-heksana: etil asetat (7,5:2,5).
Eluen n-heksana:etil asetat (7,5:2,5) memiliki perbedaan sifat kepolaran, eluen n-
heksana bersifat non-polar, sedangkan eluen etil asetat bersifat semi polar. Karena
perbandingan n-heksana lebih besar dari etil asetat, maka campuran eluen ini cenderung
bersifat kurang polar. Eluen n-heksana:etil asetat (7,5:2,5) pada ekstrak etanol mampu
menghasilkan 2 noda yang diduga senyawa triterpenoid dari 4 noda yang muncul. Noda
yang dihasilkan jelas dan tidak berekor, hal ini menandakan bahwa pemisahan yang
terjadi cukup baik. Sedangkan eluen terbaik pada ekstrak air tidak ada eluen yang
menunjukkan noda dugaan senyawa triterpenoid, hal ini membuktikan pada uji
fitokimia ekstrak air bahwa senyawa triterpenoid tidak dapat larut dalam ekstrak air
yang bersifat sangat polar, karena sifat kepolaran eluen tersebut sebanding dengan
senyawa analit (triterpenoid) yaitu semipolar (Fatahillah, 2016).

Eluen terbaik pada esktrak n-heksana yaitu metanol: kloroform (1:39) yang
memiliki kemampuan mengelusi 3 noda dugaan senyawa steroid dari 4 noda yang
muncul. Metanol memiliki sifat polar, sedangkan kloroform semi polar. Karena
perbandingan kloroform lebih banyak daripada metanol, campuran eluen ini cenderung
bersifat kurang polar, oleh karena itu dapat mengelusi dengan baik senyawa steroid

yang bersifat kurang polar.
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Gambar 4.14 Hasil Pemisahan KLTA Ekstrak Etanol Senyawa Triterpenoid
dengan Eluen N-heksana: Etil asetat (7,5: 2,5)

Gambar 4.15 Hasil Pemisahan KLTA Ekstrak N-heksana Senyawa Steroid dengan
Eluen Metanol: Kloroform (1:39)

Gambar 4.14 eluen n-heksana: etil asetat (7,5:2,5) sebagai eluen terbaik pada
ekstrak etanol yang dideteksi dengan lampu UV 366 nm menunjukkan 1 noda berwarna
merah jelas tidak ekor yang diduga senyawa triterpeoid. Hal ini sesuai dengan Kristanti
(2008) yang menyatakan bahwa reaksi positif dugaan senyawa triterpenoid ditunjukkan
dengan adanya noda berwarna merah muda hingga ungu. Pada ekstrak air setiap eluen
tidak menunjukkan adanya noda dugaan senyawa triterpenoid, hal ini karena sifat
kepolaran air yang terlalu tinggi, sehingga tidak dapat melarutkan senyawa triterpenoid
yang bersifat kurang polar.

Gambar 4.15 eluen metanol: kloroform (1:39) pada ekstrak n-heksana

menunjukkan 3 noda yang diduga senyawa steroid dengan Rf tertinggi berwarna biru
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kehijauan yang berarti adanya senyawa yang bersifat kurang polar karena kurang
terdistribusi pada fasa diamnya yang bersifat polar.

4.6 Identifikasi dengan Instrumen Spektrofotmeter UV-Vis Hasil Ekstrak Kasar

Spektrofotometer UV-Vis dalam penelitian ini  digunakan untuk
mengidentifkasi keberadaan suatu senyawa secara kualitatif. Identifikasi menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis bertujuan untuk memperkuat hasil skrining fitokimia
terhadap sampel kulit bawang merah (Allium cepa L.).

4.6.1 Hasil Spektrum UV-Vis

Hasil identifikasi terhadap sampel kulit bawang merah (Allium cepa L.) dengan
menggunakan instrumen Spektrofotometri UV-Vis memperlihatkan hasil serapan
maksimum pada ekstrak etanol, ekstrak air dan ekstrak n-heksana dengan memperkuat
dugaan dari uji fitokimia. Hasil spektrum UV-Vis dari ketiga variasi pelarut tersebut

dapat dilihat pada Gambar 4.6.

Etanol
Air
n-hek=ana

Absg

T T T T T T T T T T T
200 300 400 300 G00 700 0o
Panjang gelombang (nm)

Gambar 4.16 Hasil Spektrum UV-Vis berbagai Variasi Pelarut
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Berdasarkan hasil spektrum UV-Vis dari Gambar 4.20 pada ketiga variasi
pelarut, (biru) etanol, (merah) air, dan (hitam) n-heksana menunjukkan perbedan
spektrum antar ketiga ekstrak. Ekstrak etanol kulit bawang merah (Allium cepa L.)
menunjukkan pita | pada panjang gelombang maksimum 367 nm pada absorbansi 0,828
menunjukkan transisi elektron n = z* dan pita Il pada panjang gelombang maksimum
255 nm pada absorbansi 0,354 menunjukkan transisi elektron 71— =*. Berdasarkan
hasil penelitian yang dilakukan oleh Markham (1988) pada isolat flavonoid bahwa
adanya dugaan senyawa flavonoid, pita | pada rentang panjang gelombang maksimum
320-370 nm dan pita Il pada rentang panjang gelombang maksimum 245-275 nm yang
menunjukkan adanya senyawa flavonoid yang memiliki ciri khas kromofor fenol.
Sedangkan pada panjang gelombang 242 nm dan 252 nm sama menunjukkan transisi
elektron 1 —> =w* adanya senyawa triterpenoid. Hasil penelitian Astuti dkk (2014)
transisi elektron 1= 7* merupakan ciri khas untuk senyawa triterpenoid yang memiliki
kromofor yang memiliki ikatan rangkap yang tak terkonjugasi.

Sedangkan berdasarkan hasil spektrum UV-Vis pada ekstrak air kulit bawang
merah (Allium cepa L.) menunjukkan serapan pada panjang gelombang maksimum
235,9 nm pada absorbansi 0,540 menunjukkan transisi elektron =1 — x*. Berdasarkan
hasil penelitian yang dilakukan oleh Sa’adah (2010) pada sampel daun belimbing wuluh
yang menunjukkan adanya senyawa triterpenoid dengan rentang panjang gelombang
maksimum 233-253,5 nm dengan ciri khas transisi &= ->r*.

Pada hasil spektrum UV-Vis pada ekstrak n-heksana kulit bawang merah (Allium cepa
L.) menunjukkan serapan pada panjang gelombang maksimum 274 nm pada absorbansi
0,941 menunjukkan transisi elektron n > =*. Berdasarkan hasil penelitian yang
dilakukan oleh Susilawati (2001) pada sampel daun rimbang yang menunjukkan adanya

dugaan senyawa steroid, yaitu pada rentang panjang gelombang maksimum 250-400 nm
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dengan ciri khas transisi n=> n* (Haryati, 2019). Kemudian adanya panjang gelombang
263 nm yang menandakan adanya penambahan sistem diena pada cincin dan tiga

substiten alkil yang berarti dugaan senyawa steroid.

4.7 Identifikasi dengan Instrumen Spektrofotmeter FTIR

Identifikasi dengan FTIR untuk memperkuat hasil dari uji identifikasi
sebelumnya yaitu dengan menentukan gugus fungsi dari ekstrak etanol, air dan n-
heksana yang dilakukan pada daerah 400-4000 cm™.
4.7.1 Hasil Spektra FTIR

Hasil identifikasi dengan FTIR memperlihatkan gugus fungsi dari esktrak
etanol, air dan n-heksana. Hasil serapan IR berbagai variasi pelarut ditunjukkan pada

Gambar 4.21.

Hidrolisi Etanol
Hidrolisis n-heksana
— Hidrolisis Air -

r T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.17 Hasil Spektra FTIR berbagai Variasi Pelarut
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Tabel 4.5 Gugus fungsi spektrum FTIR

lenis EkstralBilangan gellombang Range Intensitas Vibrasi
(cm™)
3450 4000-3000  Sedang  O-H alkohol stretch
1633 1680-1600  Sedang C=C stretch
Etanol 1434 1467-1420  Sedang CH; bending
1077 1105-1030  Sedang  C-O alkohol primer
668 995-675 Sedang  C-H aromatik stretch
3855 4000-3000  Sedang  O-H alkohol stretch
1648 1680-1600  Sedang C=0 stretch
Air 1541 1556-1538  Sedang C=C stret_ch
1434 1467-1420  Sedang CH; bending
1044 1105-1030 Sedang  C-O alkohol primer
772 995-675 Sedang  C-H aromatik stretch
3464 4000-3000  Sedang O-H alkohol
2923 2926-2381 Tajam C-H alifatik
N-heksana 1650 1680-1600  Sedang -G arqma_tik
1383 1390-1370  Sedang C-H alifatik
1104 1105-1030  Sedang  C-O alkohol primer
772 995-675 Sedang  C-H aromatik stretch

Hasil Spektra FTIR dari ketiga variasi pelarut, (biru) etanol, (merah) n-
heksana, dan (hitam) air menunjukkan perbedaan serapan. Pada ekstrak etanol
menunjukkan adanya gugus O-H alkohol diunjukkan serapan pada daerah 3450 cm™,
ikatan C=0 aromatik dutunjukkan pada daerah serapan 1633 cm™, ikatan C=C aromatik
pada daerah serapan 1434 cm™, ikatan C-O alkohol ditunjukkan pada daerah serapan
1077 cm™ dan ikatan C-H aromatik ditunjukkan pada daerah serapan 668 cm™ dan 549
cm™. Berdasarkan hasil spektra FTIR ekstrak etanol kulit bawang merah (Allium cepa
L.) adanya dugaan senyawa flavonoid. Hal ini sesuai penelitian sebelumnya yang
dilakukan oleh Dewi Ni, dkk (2017) pada isolat flavonoid daun pranajiwa yang
menunjukkan bahwa adanya gugus —OH, C-H aromatik, C=C aromatik, C=0, C-O, dan
C-H alifatik stretching merupakan gugus khas senyawa flavonoid. Sedangkan pada
penelitian Hartini (2012) adanya serapan pada daerah 1463 cm™ dan 1379 cm™ yang
merupakan bengkokan —CH2 dan —CH3 yang mengindikasikan adanya gugus dimetil

sebagai cirikhas triterpenoid.
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Pada esktrak air memperlihatkan gugus fungsi dari esktrak air, yaitu adanya
gugus O-H alkohol yang ditunjukkan pada daerah serapan 3855 cm™ , ikatan C-H
alifatik pada daerah serapan 2925 cm™, 1385 cm™, adanya —CH, pada serapan 1434 cm’
! ikatan —CHs pada serapan 1379 cm™, ikatan C=O pada daerah serapan 1648 cm™,
ikatan C=C pada 1541 cm™, ikatan C-O alkohol ditunjukkan pada derah serapan 1044
cm™, dan ikatan C-H aromatik berbentuk pita tajam ditunjukkan pada daerah serapan
772 cm™, 668 cm™, 551 cm™. Berdasarkan hasil spektra FTIR ekstrak air kulit bawang
merah (Allium cepa L.) adanya dugaan senyawa triterpenoid sesuai penelitian
sebelumnya yang dilakukan oleh Sari, Putu (2015) pada daun trembesi menyatakan
bahwa terdapatnya gugus dimetil pada hasil FTIR merupakan gugus khas adanya
senyawa triterpenoid.

Pada ekstrak n-heksana menunjukkan gugus fungsi dari esktrak n-heksana,
yaitu adanya gugus O-H alkohol ditunjukkan pada daerah serapan 3464 cm™, ikatan C-
H alifatik pada derah serapan 2923 cm™, 2853 cm™, 1383 cm™, ikatan C=C pada daerah
serapan 1650 cm™, 1541 cm™, 1461 cm™, ikatan C-H alifatik ditunjukkan pada daerah
serapan 1383 cm™, dan ikatan C-OH ditunjukkan pada daerah serapan 1104 cm™.
Berdasarkan hasil spektra FTIR ekstrak n-heksana kulit bawang merah (Allium cepa L.)
adanya dugaan senyawa steroid sesuai penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh
Kasal., dkk. (2010) menyatakan serapan bilangan gelombang khas dari senyawa steroid
sendiri adalah pada bilangan gelombang 1475-1445 cm™ dan 1390-1370 cm™ ! yang
menandakan adanya gugus dimetil geminal.

Dari hasil identifikasi UV-Vis dan FTIR ketiga jenis ekstrak dapat disimpulkan
bahwa adanya dugaan senyawa flavonoid dengan menujukkan 2 pita ciri khas kromofor
fenol dan triterpenoid yang menunjukkan ciri khas transisi triterpenoid n = n* pada

esktrak etanol dalam uji UV-Vis. Kemudian dugaan senyawa triterpenoid pada ekstrak
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air yang menunjukkan gugus cirikhas dimetil pada daerah serapan 1434 cm™ dan 1379
cm™ yang merupakan ciri khas senyawa triterpenoid dalam uji FTIR. Hasil dari
skrining fitokimia pada kulit bawang merah diperkuat dengan identifikasi UV-Vis dan
FTIR. Pada ekstrak etanol yang di identifikasi dengan isntrumen UV-Vis menunjukkan
pergeseran senyawa tanin yang disebabkan oleh faktor pengenceran pada sampel,
begitupula pada ekstrak air dugaan hasil senyawa flavonoid dan tanin mengalami
pelandaian gelombang maksimum yang berkemungkinan disebabkan oleh faktor
pengenceran. Sedangkan pada ekstrak n-heksana menunjukkan hasil yang sesuai dengan
identifikasi instrumen, yaitu adanya dugaan senyawa steroid, hal ini sesuai dengan uji
fitokimia pada ekstrak n-heksana yang positif pada dugaan senyawa steroid pada daerah

1

serapan 1380cm’ - yang menandakan adanya gugus dimetil geminal dalam uji FTIR.

4.9 Pemanfaatan Kulit Bawang Merah (Allium Cepa L.) dalam Perspektif Agama
Islam

Allah SWT menciptakan alam semesta beserta isinya tidak akan ada yang sia-
sia dan segala ciptaan-Nya semata-mata untuk makhluk-Nya. Semua ciptaan Allah
mengandung banyak manfaat dan pelajaran yang harus kita teliti. Al Qur’an telah
mengabarkan pada umat manusia tentang fakta-fakta ilmiyah yang kemudian ditemukan
dan dibuktikan oleh eksperimen dengan perantara manusia. Al Qur’an merupakan
landasan dalam memahami kekuasaan Allah SWT di alam semesta ini, sebagaimana
kulit bawang merah (Allium cepa L.) yang merupakan bagian dari kekuasaan-Nya.
Penelitian tentang kulit bawang merah ini mengkaji tentang jenis senyawa kimia yang
terkandung didalamnya.

Salah satu ciptaan Allah yang memiliki banyak manfaat adalah tumbuh-
tumbuhan yang hijau seperti temu-temuan yang banyak memberi manfaat serta

kenikmatan kepada manusia. Banyak ayat al Qur’an yang mengajak manusia untuk
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berfikir dan menyelidiki tumbuh-tumbuhan yang ada di sekeliling kita agar mendapat
manfaat yang lebih banyak. Kemudian Allah SWT berfirman dalam Qs. Az-Zumar:21
yaitu:

Sz %t 45 ¥ Z SO G 55 Ny Z u,)w &l O &1eS U (G 2. I ] S

CYV)Eod SN 500 alb g -Toulhs
“Apakah kamu tidak memperhatikan, bahwa sesungguhnya Allah
menurunkan air dari langit, maka diaturnya menjadi sumber-sumber air di
bumi kemudian ditumbuhkan-Nya dengan air itu tanam-tanaman yang
bermacam-macam warnanya, lalu ia menjadi kering lalu kamu melihatnya
kekuning-kuningan, kemudian dijadikan-Nya hancur berderai-derai.

Sesungguhnya pada yang demikian itu benar-benar terdapat pelajaran bagi
orang-orang yang mempunyai akal”.( Qs. Az-Zumar:21).

Menurut tafsir Al-Qurtubi ayat tersebut menjelaskan bahwa semua air yang ada
di bumi adalah berasal dari langit. Kemudian air tersebut menetap di bumi menjadi mata
air dan juga air di laut, darinya Allah SWT menumbuhkan berbagai jenis tumbuhan.
Dari tumbuhan tersebut akan berbuah dan dalam waktu yang cepat atau lama tumbuhan
tersebut menjadi kering dan berderai. Hal ini sesuai dengan asal mula kulit bawang
merah dalam penelitian ini, yaitu berasal dari tumbuhan yang segar, kemudian menjadi
kering. Dalam ayat ini juga menjelaskan bahwa suatu tumbuhan yang kering bukan
suatu limbah yang di buang begitu saja. Namun, kulit bawang merah dapat di
manfaatkan lagi oleh manusia, karena kandungan senyawanya yang masih melimpah.
Dalam penelitian ini kulit bawang merah membuktikan adanya senyawa flavonoid,
tanin, triterpenoid dan steroid. Sebagaimana firman Allah SWT dalam Qs. Al-Imran:
190 yaitu:
O 2000 I P 5 1 ovl 5 a5 opien s o B

“Seungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan pergantian malam dan siang
terdapat tanda-tanda kebesaran Allah SWT bagi orang yang berakal” (Qs. Al-Imran:
190)
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Qs. Al Imran ayat 190 menjelaskan tentang kekuasaan dan kebesaran Allah
SWT vyang berkaitan dengan penciptaaan alam semesta. Segala yang Allah SWT
ciptakan memiliki manfaat, dan merupakan bentuk kasih sayangNya kepada
makhlukNya. Selain itu, segala ciptaan Allah SWT telah tertata rapi dan sempurna.
Syekh Muhammad Sayyid Thanthowi dalam tafsir Al-Wasith menyebutkan bahwa ulul
albab adalah mereka yang memiliki akal yang jernih dan logika yang benar. Dalam
tafsir Ibnu Katsir menjelaskan bahwa orang-orang yang berakal akan memikirkan segala
ciptaan Allah SWT yang terdapat di langit dan bumi, mereka memahami dan
mempelajarinya kemudian mengambil hikmahnya sehingga mereka mampu
menunjukkan betapa besar keagungan Allah SWT atas segala ciptaanNya. Allah SWT

juga berfirman dalam Qs. Lugman:10 vyaitu:

e bt T e A8 Rt wiE e el 80 W E e mn S LB M lgec o e Vo s
Lol 2 (AN fo WSl 5015 287 2 g2 &5 3 ﬂi A Ol el BN (@ A 5 S e g oseldl Gl
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“Dia menciptakan langit tanpa tiang yang kamu melihatnya dan Dia meletakkan
gunung-gunung (di permukaan) bumi supaya bumi itu tidak menggoyangkan kamu; dan
memperkembang biakkan padanya segala macam jenis binatang.dan Kami turunkan air
hujan dari langit, lalu Kami tumbuhkan padanya segala macam tumbuh-tumbuhan yang
baik” (Qs. Lugman:10).

Dalam tafsir Shihab (2002) menyebutkan bahwa, kata » s yang terdapat dalam
surat Lugman ayat 10 tersebut digunakan untuk menyifati segala sesuatu yang baik,
sesuai obyeknya. Rizqi yang kariim adalah yang banyak, halal dan bermanfaat.
Pasangan tumbuhan yang kariim adalah yang tumbuh subur dan menghasilkan apa yang
diharapkan dari penanamannya. Tanaman yang subur adalah tanaman yang memiliki
banyak kandungan senyawa positif didalamnya, sehingga dapat di manfaatkan oleh
manusia.

Pengkajian lebih lanjut diperlukan adanya penggolongan suatu materi agar
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lebih mudah untuk mendalaminya, karena materi di alam ini begitu banyak dan beragam
macamnya, baik jumlah maupun jenisnya. Dari penggolongan materi tersebut yang akan
kami kaji adalah senyawa, yang mana merupakan kelompok materi zat tunggal.
Senyawa merupakan suatu zat yang dibentuk oleh dua atau lebih unsur dengan
perbandingan tetap yang menentukan susunannya. Sebagai contoh, air merupakan
senyawa yang mengandung hidrogen dan oksigen dengan perbandingan dua terhadap
satu. Senyawa dibentuk dan diuraikan oleh reaksi kimia. Adapun firman Allah SWT

tersebut tersirat dalam Qs. Al Qamar: 49 yaitu:

“Sesungguhnya kami menciptakan segala sesuatu menurut ukuran” (Qs. Al-Qamar:
49).

Menurut tafsir jalalain Qs. Al-Qamar: 49 menyebutkan bahwa apa yang terjadi
pada semua makhluk sudah ditetapkan oleh Allah SWT, yaitu suatu sistem dan
ketentuan yang telah ditetapkan. Tafsir tersebut menyatakan seolah dalam proses
pembentukan segala sesuatu yang ada di alam, termasuk tanaman yang menghasilkan
kulit bawang merah, kemudian perbandingan massa unsur-unsur dalam senyawa kulit
bawang merah dibentuk sudah mempunyai takaran dan manfaatnya. Kulit bawang
merah (Allium cepa L.) merupakan limbah dari tanaman yang dapat dimanfaatkan
dengan baik oleh manusia. Limbah dari tanaman ini mengandung senyawa-senyawa
aktif yang bermanfaat untuk pengobatan alamiah yang disediakan Allah SWT untuk
hambaNya. Memanfaatkan alam dengan kaidah merupakan hal baik yang dapat

mendatangkan pahala . Sebagaimana dijelaskan pada Al-Qur’an surat Al-Maidah: 9 :

o EOR SR 4 Y IPETCEN O  PA P Fo i
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“Allah telah menjanjikan kepada orang-orang yang beriman dan beramal saleh,
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(bahwa) untuk mereka ampunan dan pahala yang besar .

Tasir Shihab Al-Maidah: 9 menyebutkan bahwa, segala bentuk amal shaleh,
termasuk memanfaatkan alam dengan baik sesuai dengan kaidah islam. Mengamalkan
ilmu dan melakukan penelitian terhadap suatu ciptaan Allah SWT yang bertujuan untuk
memberikan informasi kepada masyarakat akan manfaat dan kegunaan alam, maka hal
ini termasuk amal shaleh yang telah dijanjikan Allah SWT ampunan dan pahala yang

besar.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1.  Senyawa metabolit sekunder hasil uji fitokimia ekstrak etanol, air dan n-heksana
kulit bawang merah mengandung dugaan senyawa flavonoid, tanin, triterpenoid
dan steroid.

2. Uji KLT-Analitik pada ekstrak etanol lebih banyak memunculkan noda dugaan
senyawa flavonoid dan triterpenoid, pada ekstrak air lebih banyak memunculkan
noda dugaan senyawa tanin, sedangkan pada ekstrak n-heksana lebih banyak
memunculkan noda dugaan senyawa steroid.

3. Hasil identifikasi spektrofotometer UV-Vis ekstrak etanol menunjukkan serapan
pada panjang gelombang 242 nm, 252 nm, 255 nm sebagai pita Il dan 367 nm
sebagai pita | yang menunjukkan adanya dugaan triterpenoid dan flavonoid, pada
ekstrak air menunjukkan serapan pada panjang gelombang 235,9 nm yang
menunjukkan adanya dugaan senyawa triterpenoid, sedangkan pada ekstrak n-
heksana menunjukkan serapan pada panjang gelombang 263 nm yang
menunjukkan adanya dugaan senyawa steroid.

4.  Hasil identifikasi FTIR ekstrak etanol menunjukkan adanya gugus —OH, C-H
aromatik, C=C aromatik, C=0, C-O, dan C-H alifatik stretching merupakan gugus
khas senyawa flavonoid dan bengkokan —CH2 dan —CH3 yang mengindikasikan
adanya gugus dimetil sebagai cirikhas triterpenoid, pada ekstrak air juga terdapat
gugus dimetil yang merupakan gugus khas dugaan senyawa triterpenoid,
sedangkan pada ekstrak n-heksana menunjukkan adanya gugus dimetil geminal

yang merupakan cirikhas steroid.
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5.2 Saran

Penelitian lanjutan perlu dilakukan utamanya adalah mencari metode ekstraksi
yang sesuai dalam meningkatkan hasil rendemen pada ekstrak kasar. Selain itu uji lebih
spesifik perlu dilakukan agar menghasilkan data yang lebih spesifik lagi, seperti isolasi
pada satu senyawa pada kulit bawang merah kemudian dilakukan uji aktivitas pada kulit

bawang merah.
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Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Preparasi Sampel
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Skrining Fitokimia
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Lampiran 2. Skema Kerja

L.2.1 Preparasi Sampel

Bawang merah

-Diambil kulit bagian paling luar (lapisan 1-2)
-Disiapkan sebanyak 75 gram

-Dicuci hingga bersih

-Di oven pada suhu 40°C selama 1-2 jam

-Dihaluskan dengan blender

Serbuk kasar kulit bawang merah

L.2.2 Analisis Kadar Air

Serbuk kasar kulit bawang merah

-Ditimbang sampel sebelum desikator
-Di desikator serbuk kasar kulit bawang merah selama 30 menit
-Ditimbang sampel sesudah desikator

-Dihitung %kadar air

Hasil
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L.2.3 Ekstraksi Sampel Menggunakan Metode Ultrasonik

Serbuk kasar kulit bawang merah

-Ditmbang sampel, dibagi menjadi 3 bagian menjadi 25 gram perbagian

-Disiapkan botol 1 (pelarut etanol), botol 2 (pelarut metanol), botol 3
(pelarut etil asetat)

-Dimasukkan sampel pada botol

-Ditambahkan pelarut pada masing-masing botol sebanyak 0,25 L

-Dimasukkan kedalam rangkaian ekstraksi ultrasonik dengan frekuensi 30
kHz pada suhu kamar selama 30 menit

-Diuapkan pelarut dengan gas N2

-Ditimbang

-Dihitung rendemen

Ekstrak kasar

L.2.4 Hidrolisis Ekstrak

Ekstrak kasar

-Dipekatkan dengan vacum rotary evaporator pada suhu 78 °C

- Dihidrolisis menggunakan 2 N HCI (10 ml/g residu) selama 5 jam

Hasil

L.2.5 Identifikasi dengan Spektrofotometer UV-Vis

Ekstrak kasar

-Diambil 2 mg ekstrak kasar masing-masing pelarut

-Dimasukkan dalam kuvet

-Diidentifikasi dengan spektrofotometer UV-Vis dengan rentang
panjang gelombang 200 — 800 nm

-Diamati hasil

Hasil
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L.2.6 Identifikasi dengan FTIR

Hasil uji toksisitas

-Disiapkan rangkaian instrumen FTIR
-Dikerok ekstrak pada pelet KBr
-Dicampurkan dan dihaluskan
-Dipress

-Dianalisis data pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™

Hasil

L.2.7 Uji Fitokimia

L.2.7.1 Uji Alkaloid

Ekstrak Kulit Bawang Merah

- dimasukan 1 mL ke dalam tabung reaksi
- ditambahkan HCI 2% sebanyak 0,5 mL
- dibagi menjadi 2 tabung

Tabung 1 Tabung 2
- ditambahkan 2-3 tetes reagen Mayer - ditambahkan 2-3 tetes reagen
Dragendorf
Hasil Hasil

L.2.7.2 Uji Flavonoid

Ekstrak Kulit Bawang Merah

Hasil

- dimasukkan 1 mL kedalam tabung reaksi
- dilarutkan dalam 1-2 mL metanol panas 50%
- ditambahkan serbuk Mg dan 0,5 HCI pekat
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L.2.7.3 Uji Saponin

Ekstrak Kulit Bawang Merah

- dimasukkan 1 mL kedalam tabung reaksi
- ditambahkan aquades sebanyak 5 mL

- dikocok kuat-kuat selama 10 menit

- diteteskan 2-3 tetes HCI 1 N

- diamati

Hasil

L.2.7.4 Uji Steroid/Triterpenoid

Ekstrak Kulit Bawang Merah

- dimasukkan 1 mL kedalam tabung reaksi

- dilarutkan dalam 0,5 mL kloroform

- ditambahkan 0,5 mL asam asetat anhidrat

- ditambahkan 1-2 mL H,SO, pekat melalui dinding tabung tersebut
- diamati warna yang terbentuk

Hasil

L.2.7.5 Uji Tanin

Ekstrak Kulit Bawang Merah

- dimasukkan 1 mL kedalam tabung reaksi
- ditambahkan 2-3 tetes larutan FeCl; 1%

- diamati warna yang terbentuk

Hasil




L.2.8 Uji KLT-Analitik

L.2.8.1 Golongan Senyawa Flavonoid dan Tanin

N-butanol: Asam Asetat:
Air (4:1:5)

Metanol: Etil Asetat (8:2)

A\ 4

Dideteksi lampu UV 366
nm

Metanol: Kloroform (2:8)

A 4

Dideteksi lampu UV 366
nm

Metanol: Kloroform (1:39)

A 4

Dideteksi lampu UV 366
nm

A 4

Dideteksi lampu UV 366
nm

L.2.8.2 Golongan Senyawa Triterpenoid dan Steroid

N-heksana: Etil Asetat (8:
2)

N-heksana: Etil Asetat
(7,5:2,5)

Dideteksi lampu UV 366
nm

N-heksana: Kloroform (3:
7)

Dideteksi lampu UV 366
nm

Kloroform: Etil Asetat
(7:3)

A 4

Dideteksi lampu UV 366
nm

Kloroform: Etanol (7:3)

Dideteksi lampu UV 366
nm

Dideteksi lampu UV 366
nm
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Lampiran 3. Pembuatan Larutan
1. Larutan HCI 1 N (b/b)
BJHCl pekat  =1,19 g/mL
Konsentrasi =37%

BM HCI = 36,42 g/mol

1,19g _ 100g

Caranya:
1mL X mL

_100g.1 mL
1,19 mL

= 84,0336 mL

=0,0840336 L

Mol =2
Mr

27/

T 36,42
=1,0159 mol

. ]
Molaritas = %

_ 1,0159 mol
0,0840336 L

=12,09 M
Normalitas =M x valensi

=12,09x1

=12,09 N

Nl.VlzNz.Vz
1209N.V;=1N.100 mL
V1=8,3mL

Prosedur pembuatannya adalah diambil larutan HCI pekat 37% sebanyak 8,3 mL,

kemudian dimasukkan dalam labu takar 100 mL yang berisi 15 mL aquades.
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Selanjutnya ditambahan aquades sampai tanda batas dan dikocok hingga homogen.

2.  Pembuatan HCI 2 N (b/b)

BJHCl pekat  =1,19 g/mL

Konsentrasi =37%
BM HCI = 36,42 g/mol
Normalitas =12,09 N
Caranya:

Ni.Vi=Nz.V;

12,09N.V;=2N.1000 mL
V1 =55,6 mL

Prosedur pembuatannya adalah diambil larutan HCI pekat 37% sebanyak 55,6 mL,
kemudian dimasukkan dalam labu takar 1000 mL yang berisi 600 mL aquades.

Selanjutnya ditambahan aquades sampai tanda batas dan dikocok hingga homogen.

3. Pembuatan Reagen Dragendroff

e Larutan I. 0,6 gr Bi(NH3)3.5H,0 dalam 2 mL HCI pekat dan 10 mL H,O

e Larutan Il. 6 gr KI dalam 10 mL H,O
Cara pembuatannya adalah larutan | dibuat dengan 0,6 gr Bi(NH3)3.5H,0 yang
dilarutkan ke dalam 2 mL HCI pekat dan 10 mL aquades dan larutan 11 dibuat dengan 6
gr Kl yang dilarutkan ke dalam 10 mL aquades. Kedua larutan tersebut dicampur
dengan 7 mL HCI pekat dan 15 mL H,O (Wagner, 2001).

4.  Pembuatan Reagen Mayer

e Larutan I. 1,358 gr HgCl, dalam 60 mL H,O

e Larutan II. 5 gr KI dalam 10 mL H,O
Cara pembuatannya adalah larutan | dibuat dengan 1,358 gr HQCl, yang dilarutkan
dalam 60 mL aquades dan larutan 1l dengan 5 gr Kl yang dilarutkan ke dalam 10 mL
aquades. Larutan | dituangkan ke dalam larutan 1, diencerkan dengan aquades sampai
tanda bats pada labu ukur 100 mL (Manan, 2006).
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5. Pembuatan reagen Liberman-Burchard

e Asam sulfat pekat =5mL
e Asam asetat anhidrida =5mL
e FEtanol absolut =50 mL

Cara pembuatannya adalah asam sulfat pekat 5 mL dan asam asetat anhidrida 5 mL ke
dalam etanol absolut 50 mL, kemudian didinginkan ke dalam lemari pendingin.

Penggunaan reagen ini digunakan langsung setelah pembuatan (Wagner, 2001).

6. Pembuatan metanol 50% (v/v)
Caranya :
%1 X V1 =%; X V>
99,8% x V1 =50% x 10 mL
Vi=5mL
Cara pembuatannya adalah diambil larutan metanol 99,8% sebanyak 5 mL kemudian
dimasukkan kedalam labu ukur 10 mL yang berisi £+ 5 mL aquades. Selanjutnya

ditambahkan aquades sampai tanda batas dan dikocok hingga homogen.

7. Pembuatan FeCl; 1% (b/v) dalam 100 mL
Besi (111) klorida ditimbang sebanyak 1 gram kemudian dimasukkan ke dalam labu

takar 100 mL dan dilarutkan dengan aquades hingga tanda batas.

8. Pembuatan NH3 10% (v/v)
Caranya :
%1 X V1 =%, XV,

50% x V1 =10% x 10 mL
Vi=2mL

Cara pembuatannya adalah diambil larutan metanol 50% sebanyak 2 mL kemudian
dimasukkan kedalam labu ukur 10 mL yang berisi £ 5 mL aquades. Selanjutnya

ditambahkan aquades sampai tanda batas dan dikocok hingga homogen.



Lampiran 4. Perhitungan Hasil Penelitian

L.4.1 Perhitungan Rendemen Hasil Ultrasonikasi

Berat Kering

Rendemen = ———x100%

Berat Bosah

106 g

Ekstrak Etanol = x 100%

25 g

= 4,24 %

Ekstrak n-heksana = 29 4 100%

25 g

=304 %

0,27 g

Ekstrak Air = —x100%

25 g

=1,08 %

L.4.2 Perhitungan Rf KLTA

jarak yang ditempuh noda

Harga Rf =

jarak yang ditempuh eluen

L.4.2.1 Etanol

e N-butanol: Asam asetat: Air (4:1:5)

6,696

Rfnodal= N 0,837
Rf noda 2 = 22 = 0,787
Rf noda 3 = 22 = 0,750
Rf noda 4 = 222 = 0,525

1,400

Rf noda 5 = 5 - 0,175
e Metanol: Etil asetat (8:2)
7,200

Rfnodal= T = 0,900

e Metanol: Kloroform (2:8)

Rf noda 1 = 22%° = 0,800
Rf noda 2 = % = 0,562
2,496

Rfnoda 3 = e 0,312
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Metanol: Kloroform (1:39)

Rfnoda 1= % =0,187

¢ N-heksana: Etil asetat (8:2)
anodal———0387

¢ N-heksana: Etil asetat (7,5:2,5)

anodal—m—OSSO

Rfnoda 2 = % = 0,787

Rf noda 3 = % = 0,662

Rf noda 4 = 2228 = 0,226

o N-heksana: Kloroform (3:7)

1000

Rf noda 1 = =0,125

e Kloroform: Etil asetat (7:3)

7,496

anodalz’T:O937
Rf noda 2 = “’00_0125

e Kloroform: Etanol (7:3)

7,896

anodal———0987

L.4.2.2 Air

¢ N-butanol: Asam asetat: Air (4:1:5)

7,400

anodalz'T:0925
1,296

anoda2———0162

e Metanol: Etil asetat (8:2)

7,496

anodal—‘T:O%’?

anodaz—m_osso



Metanol: Kloroform (2:8)

7,200

Rfnodal = 5 - 0,900

Metanol: Kloroform (1:39)

Rf noda 1 = 22 = 0,900
N-heksana: Etil asetat (8:2)

anodalzgzo

N-heksana: Etil asetat (7,5:2,5)

3,000

Rf noda 1 = < 0,375

2,096

Rf noda 2 = S 0,262

N-heksana: Kloroform (3:7)

7,496

Rf noda 1 = N 0,937

Rf noda 2 = 22%° = 0,900

5
Kloroform: Etil asetat (7:3)
Rf noda 1 = 22> = 0,900
Kloroform: Etanol (7:3)

Rf noda 1= 22== 0,250

L.4.2.3 N-heksana

N-butanol: Asam asetat: Air (4:1:5)

7,000

Rfnodal= et 0,875
Metanol: Etil asetat (8:2)
Rfnodal = % =0

Metanol: Kloroform (2:8)
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Rfnodal = % = 0,975

Metanol: Kloroform (1:39)

7,400

Rf noda 1 = 5 - 0,925

Rf noda 2 = % =0,875

6,400

Rf noda 3 = 5 - 0,800
6,296 _

Rf noda4 =——=10,787

—=
N-heksana: Etil asetat (8:2)

Rfnoda 1 = % = 0,812
6,000

Rf noda 2 = -3 0,750

4,896

Rf noda 3 = ~ 0,612

N-heksana: Etil asetat (7,5:2,5)

7,496

Rf noda 1 = = 0,937

6,800

Rf noda 2 = Vi 0,850

N-heksana: Kloroform (3:7)

0,496

Rf noda 1l = e 0,062

2,000

Rf noda 2 = 5 - 0,250

Kloroform: Etil asetat (7:3)

7,800

Rf noda 1 = - 0,975

7,496

Rf noda 2 = 5 - 0,937

Kloroform: Etanol (7:3)

7,696

Rf nodal= ek 0,962
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Lampiran 5. Hasil Data UV-Vis

L.5.1 Ekstrak Hidrolisis Etanol Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

Lamdha Maks Ekstrak Bawang Merah Hidrolisis Etanol

Tanggal Analisa : 08 Juli 2020

4-
20403325
3
2 2-
< 367.0,0.354
1] 2350 o1 Vg
356.0,0.929
0- 2420,0921 25290820 w\
200 250 300 350 400

Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Wed 08 Jul 09:52:04 AM 2020

Method:

Batch: D:\Dewi Adelia\Lamdha Maks Hidrolisis Etanol (08-07-2020) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Ekstrak Bawang Merah

Collection Time 7/8/2020 9:52:09 AM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 199.9nm
Wavelength (nm) Abs

367.0 0.354

255.0 0.828

252.9 0.820

242.0 0.921

239.0 1.036

236.0 1.173

207.0 3.282

204.0 3.325
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L.5.2 Ekstrak Hidrolisis Air Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

Lamdha Maks Hidrolisis Air

Tanggal Analisa : 17 Juli 2020

1.0

Abs

0.5 2359, 0.540

0.0

300 400 500 600 700
Wavelength (nm)
Scan Analysis Report

Report Time : Fri 17 Jul 10:43:38 AM 2020

Method:

Batch: D:\Dewi Adelia\Lamdha Maks Hidrolisis air (17-07-2020) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Hidrolisis Air

Collection Time 7/17/2020 10:44:05 AM
Peak Table

Peak Style Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range 800.0nm to 200.0nm
Wavelength (nm) Abs

235.9 0.540
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L.5.3 Ekstrak Hidrolisis N-heksana Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

Tanggal Analisa : 09 Juli 2020

4-
3_
o 27
1_

0]

200 250 300 350 400
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Thu 09 Jul 01:22:22 PM 2020

Method:

Batch: D:\Dewi Adelial\Lamdha Maks Hidrolisis n-Heksana (09-07-2020) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Ekstrak Bawang Merah

Collection Time 7/9/2020 1:23:13 PM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 199.9nm
Wavelength (nm) Abs

581.0 0.024

274.0 0.964

. B} ° 0.941

244 .9 1.949

243.1 2.062

239.9 3.613

236.0 10.000

233.0 10.000

207.0 3.775

205.0 3.489

202.0 3.401



Lampiran 6. Hasil Data FTIR

L.6.1 Ekstrak Hidrolisis Etanol Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

% Transmittance

0=
hidrolisis etanol

65—

60—

5=

a0=

1077.031 264.918

14344309 70662

45-

549.990 21.353

=
=
=
=}

40~

1633.627 359.452

3b=

30-

25-

20—

=
=]
2
=
&
=
]
Z

N e NN O SR DN . T 1 OO S O R S S M RN . W,
3800 3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 G000 4

‘Wavenumber

L.6.2 Ekstrak Hidrolisis Air Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

% Transmittance

yg=

hidro air
ok /\
a0~
e o
B 3
= 2
o ol E
E g i
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@ 5 o
a E o
8 g =
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o
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6= 2 05
o
oy -
3
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72~ 5
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3800 3600 3400 3200 3000 2600 2600 24m0 22m 20m 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 4
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L.6.3 Ekstrak Hidrolisis N-heksana Kulit Bawang Merah (Allium cepa L.)

% T ransmittance

yg=

hidiro air

92—

0=

88—

86—

84—

2=

80—

o=

3865435 0.000

B

3746678 40820

4=

728

3447.082 21,8094

2925724 17165

1648.880 72.749

1541769 -0.052

1385.938 26.886

1044572 256,237

772600 31.085

668745 T76.089

661745 6776

e
3800

I
3600

T
3400

ST
3200

T
3000

T
2600

T o——
2600

N TR
2400 2200 2000
‘Wavenurmbar

(e
1600

P
1600

"I,
1400

PRI
1200

| TR,
1000

T
600

T
GO0
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Lampiran 7. Data Uji KLT-Analitik

L.7.1 Eluen untuk Senyawa Flavonoid

Eluen Ekstrak Jumlah Warna Noda Rf Dugaan
Noda Senyawa
Jingga 0,837  Flavonoid
Merah 0,787 -
N-butanol: Etanol 5 Jingga Gelap 0,750  Flavonoid
Asam Asetat: Cokelat 0,525 -
Air (4:1:5) Jingga 0,175  Flavonoid
) Kuning 0,925 -
ol Z Kuning 0,162 -
Etanol 1 Biru 0,900 Flavonoid
Metanol : Etil Bitil _
Asetat (8: 2) Air 5 Kuning 0,937  Flavonoid
td 0,850 -
Kehijauan
. Kuning 0,800 -
Klgcgltg?ﬁ:'(z, Etanol 3 Kuning 0,562 -
) \ Kuning 0,312 -
Air 1 Biru 0,900  Flavonoid
Metanol: Etanol 1 Kuning 0,187 -
Kloroform Hiiay
(1:39) Air 1 J 0,900 |

Kebiruaan




L.7.2 Eluen untuk Senyawa Tanin

Eluen Ekstrak Jumiah Warna Noda Rf Dugaan
Noda Senyawa
Jingga 0,837 -
Merah 0,787 -
N-butanol: Etanol 5 Jingga Gelap 0,750 -
Asam Asetat: Cokelat 0,525 -
Air (4:1:5) Jingga 0,175 -
Air 5 Kuning 0,925 Tan!n
Kuning 0,162 Tanin
Metanol * Etil Etanol 1 Biru 0,900 -
Asetat (8: 2) Air 9 ~ Biru 0,937 -
Kuning Kehijauan 0,850 Tanin
Metanol: Kun!ng 0,800 Tan!n
Kloroform (2: Etanol 3 Kun!ng 0,562 Tan!n
8) Kuning 0,312 Tanin
Air 1 Biru 0,900 -
Mgl Etanol 1 Kuning 0,187 Tanin
Kloroform
(1:39) Air 1 Hijau Kebiruaan 0,900 -




L.7.3 Eluen untuk Senyawa Triterpenoid

Eluen Ekstrak Jumlah Warna Noda Rf Dugaan
Noda Senyawa
N-heksana: Etanol 1 Merah 0,387 Triterpenoid
Etil Asetat (8: Air i i i i
2)
Huau 0,850 Triterpenoid
Kebiruan i .
Etanol 4 Merah 0,787 Triterpenoid
N-heksana : Jingga 0,662 -
Etil Asetat Kuning 0,226 -
(7,5: 2,5) Kuni
uning
Air 2 Hijau e L
Kebirran 0,262 Triterpenoid
Etanol 1 Cokelat 0,125 -
N-heksana: Cokelat
Kloroform (3: Air 9 kehitaman 0,937 -
7) Hijau 0,900 Triterpenoid
kebiruan
Kloroform: Etanol 9 Biru 0,937 -
Etil Asetat (7: Kuning 0,125 -
3) Air 1 Biru 0,900 -
Kloroform: Etanol 1 Biru 0,987 -
Etanol (7: 3) Air 1 Biru 0,250 -




L.7.4 Eluen untuk Senyawa Steroid

Eluen Ekstrak Jumlah Warna Noda Rf Dugaan
Noda Senyawa
N-heksana: Hijau 0,812  Steroid
Etil Asetat (8: N-heksana 3 Hijau Kebiruan 0,750  Steroid
2) Biru Kehijauan 0,612  Steroid
N-heksana : . .
Etil Asetat N-heksana 2 H:J.Zﬂ 8328 ggg:g
(7,5: 2,5) J '
N-heksana: . : .
) ) Hijau Kebiruan 0,062  Steroid
Klorof%rm (3:  N-heksana 2 Cokelat 0,250 i
Kloroform: . 4 .
k , g Biru Kehijauan 0,975  Steroid
Etil Ag()atat (7. N-heksana 2 Hijau 0.937  Steroid
Rlofaloiy. N-heksana 1 Biru Kehijauan 0,962  Steroid

Etanol (7: 3)




Lampiran 8. Data Dokumentasi Uji Fitokimia

L.8.1 Ekstrak Etanol

Uji Uji Uji Mayer  Uji Uji Tanin  Uji
Flavonoid Dragend Saponin Triterpeno
orf id/
Steroid

L.8.2 Ekstrak Air

Uji Uji Uji Mayer Uji Uji Tanin  Uji

Flavonoid Dragend Saponin Triterpeno
orf id/
Steroid

L.8.3 Ekstrak N-heksana

Uji Uji Uji Mayer Uji Saponin  Uji Tanin  Uji
Flavonoid Dragend Triterpeno
orf id/
Steroid
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Lampiran 9. Dokumentasi Penelitian

Gambar L.9.1 Sampel Kulit Bawang Merah Saat Dikeringkan dan Sudah Menjadi
Serbuk Kering

500 mt

Gambar L.9.3 Hasil Ekstrak Kulit Bawang Merah Berbagai Pelarut
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Ekstrak Etanol Ekstrak Air Ekstrak N-heksana
Gambar L.9.6 Proses Hidrolisis Berbagai Ekstrak
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.

Gambar L.9.7 Hasil Hidrolisis Kulit Bawang Merah Berbaga Pelarut
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L.9.2 Data Dokumentasi KLT-Analitik
L.9.2.1 Eluen Senyawa Flavonoid

Eluen Estrak Etanol Ekstrak Air
N-butanol:
Asam asetat: Air o
(4:1:5)
Metanol : Etil

Asetat (8: 2)

Metanol:
Kloroform (2: 8)

Metanol:
Kloroform
(1:39)
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L.9.2.2 Eluen Senyawa Tanin

104

Eluen Estrak Etanol Ekstrak Air
N-butanol:
Asam asetat: Air o
(4:1:5)
Metanol : Etil

Asetat (8: 2)

Metanol:
Kloroform (2: 8)

Metanol:
Kloroform
(1:39)
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L.9.2.3 Eluen Senyawa Triterpenoid

Eluen

Estrak Etanol

Ekstrak Air

N-heksana: Etil
Asetat (8: 2)

N-heksana : Etil
Asetat (7,5: 2,5)

N-heksana:
Kloroform (3: 7)

Kloroform: Etil
Asetat (7: 3)
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Kloroform:
Etanol (7: 3)

L.9.2.4 Eluen Senyawa Steroid

Eluen

Estrak N-heksana

N-heksana: Etil
Asetat (8: 2)

N-heksana : Etil
Asetat (7,5: 2,5)

N-heksana:
Kloroform (3: 7)
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Kloroform: Etil
Asetat (7: 3)

Kloroform:
Etanol (7: 3)

Metanol:
kloroform (1:39)
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