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Abstrak

Ulvan merupakan polisakarida bersulfat utama dari rumput laut Ulva yang memiliki aktivitas biologis
penting. Umumnya ulvan diekstrak menggunakan suhu tinggi dan dengan rentang waktu yang lama, oleh
karena itu diperlukan metode ekstraksi alternatif yang dapat menghasilkan ulvan yang memiliki kualitas
yang baik namun tetap mendukung konsep efisiensi energi. Salah satu metode green extraction yang dapat
mengurangi penggunaan pelarut organik dan energi yang tinggi selama ekstraksi adalah dengan bantuan
gelombang ultrasonik. Tujuan penelitian ini adalah untuk menentukan waktu, suhu dan jenis pelarut
dengan bantuan ultrasonik yang paling baik dalam menghasilkan rendemen dan karakteristik ulvan yang
sesuai dibandingkan dengan ulvan yang diekstraksi dengan metode konvensional atau tanpa bantuan
ultrasonikasi. Pada penelitian tahap awal digunakan kombinasi antara jenis pelarut (akuades, HCl dan
NaOH) dengan kondisi ekstraksi suhu rendah (50, 60, dan 70°C) selama 45 dan 90 menit dengan bantuan
ultrasonik. Rendemen tertinggi ulvan diperoleh dari ekstraksi menggunakan NaOH pada suhu 70°C selama
90 menit dengan bantuan ultrasonik sebesar 16,90+0,45%. Molekul dan viskositas ulvan yang dihasilkan
dengan berbantu ultrasonik menunjukkan penurunan nilai dibandingkan dengan tanpa ultrasonikasi.
Hasil Fourier-transform infrared spectroscopy mengkonfirmasi pita serapan grup sulfat yang merupakan
residu gula rhamnose pada panjang gelombang 1.125 cm™ dan C-O-S pada 983 cm™. Ulvan yang diekstrak
dengan sonikasi menunjukkan kandungan sulfat 39, 58 dan 53% untuk masing- masing pelarut akuades,
HCI dan NaOH. Perlakuan ultrasonikasi memberikan pengaruh pada kandungan sulfat 2-14% lebih tinggi
dibandingkan dengan sulfat yang dihasilkan dari metode konvensional.

Kata Kunci: Ulva, ulvan, ultrasonikasi

Ultrasonic Wave Assisted Extraction of Ulvan Polysaccharide from
Ulva lactuca Seaweed at Low Temperature

Abstract

Ulvan is the major sulfated polysaccharide of Ulva seaweed which comprises important biological
activity. Technically, ulvan is extracted at high temperatures and for a long-duration extraction step, which
will require high energy. Therefore, an alternative extraction approach is required to generate ulvan with good
quality that meets energy efficiency. One alternative method to reduce the extraction energy is ultrasonic
waves. This study aims to determine the effect of ultrasonication on the different extraction protocols on
the yield and ulvan characteristics. In the initial evaluation, a combination of solvents (aquades, HCI, and
NaOH) was used with low-temperature extraction conditions (50, 60, and 70°C) for 45 and 90 minutes
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with the ultrasonication assisted. The highest yield of ulvan (16.90+0.45%) was obtained from extraction
using NaOH at a temperature of 70°C for 90 minutes with the aid of ultrasonication. Molecular weight and
viscosity of ulvan extracted with ultrasonication-assisted showed a lower point than that ulvan extracted
without ultrasonication. FTIR results confirmed the absorption band of the sulfate group, indicating the
residue of rhamnose at a wavelength of 1,125 cm™ and C-O-S stretching at 983 cm™. Ulvan extracted by
sonication demonstrated sulfate content of 39, 58, and 53% for the solvent of aquades, HCI, and NaOH,
respectively. The ultrasonication aid affected the sulfate content of 2-14% higher than that sulfate of ulvan

produced from the conventional method.

Keywords: Ulva, ulvan, ultrasonication

PENDAHULUAN
Ulvan merupakan hidrokoloid
polisakarida kompleks yang menyusun

dinding sel utama rumput laut Ulva sp.
sebesar 9-36% dari berat kering biomassanya,
dan umumnya tersusun oleh komponen
rhamnose 3-sulfate, asam uronat (glukoronat
dan iduronate) serta xilosa (Moo et al. 2020).
Selain kajian dalam bidang pangan, selama
ini ulvan juga banyak dipelajari sebagai salah
satu komponen utama rumput laut Ulva
yang memiliki aktivitas biologis baik secara
in vitro maupun in vivo (Kidgell et al. 2019).
Beberapa penelitian terkini yang melaporkan
aktivitas biologis ulvan antara lain, memiliki
aktivitas immunomodulating (Peasura et al.
2016), aktivitas inflamasi (Liu et al. 2019),
aktivitas antioksidan (Guedes et al. 2013),
anti kanker (El Azm et al. 2019), antikoagulan
(de Carvalho et al. 2020), anti-hyperlipidemic
(Jiang et al. 2020), dan aktivitasnya sebagai
anti-virus (Klongklaew et al. 2020) yang
bermanfaat bagi produktivitas dan kesehatan
manusia serta aplikasinya di bidang biomedis
khususnya dalam bidang tissue engineering
(Alves et al. 2013).

Ulvan diekstraksi melalui beberapa tahapan
yaitu proses pencucian rumput laut, pemucatan,
ekstraksi, penyaringan, pengendapan, dan
pengeringan (Lakshmi et al. 2020). Suhu efektif
yang dibutuhkan pada proses ekstraksi ulvan
cukup tinggi berkisar antara 80-90°C dengan
waktu berkisar antara 3-10 jam (Kidgell et al.
2019). Kondisi ekstraksi yang terlalu ekstrim
baik pH, waktu ekstraksi dan suhu tinggi akan
menyebabkan depolimerisasi yang sangat
signifikan dan tidak diharapkan dalam proses
ekstraksi ulvan (Moo et al. 2020). Berdasarkan
kondisi dan permasalahan tersebut maka
diperlukan metode ekstraksi alternatif yang
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dapat menghasilkan ulvan yang memiliki
kualitas yang baik dan rendemen yang tinggi
namun tetap mendukung konsep efisiensi
energi serta penggunaan pelarut organik
seminimal mungkin. Salah satu teknologi
hijau yang saat ini banyak digunakan
adalah penggunaan gelombang ultrasonik
(ultrasonikasi) pada  proses  ekstraksi.
Umumnya gelombang ultrasonik akan
menimbulkan fenomena kavitasi yang dapat
menghasilkan daya deformasi pemecahan
dinding sel secara mekanis (Chemat et al.
2017). Kondisi tersebut akan mengurangi
penggunaan suhu tinggi, konsentrasi pelarut
organik yang tinggi dan mereduksi waktu atau
proses ekstraksi. Wen et al. (2018) melaporkan
ultrasound  assisted  extraction  dapat
meningkatkan transfer massa, mempercepat
difusi dan mencegah kerusakan komponen
aktif yang biasanya terjadi pada suhu tinggi.
Penggunaan ultrasound assisted
extraction atau proses ekstraksi dengan
bantuan ultrasonik telah banyak dilaporkan
pada berbagai ekstraksi hidrokoloid rumput
laut, contohnya ekstraksi komponen aktif
rumput laut coklat Ascophyllum nodosum
(Kadam et al. 2015), ekstraksi alginat
dan karagenan (Youssouf et al. 2017,
Montes et al 2021), dan ekstraksi native agar
dari Gracilaria sp. (Uju et al. 2018). Ektraksi
ulvan menggunakan kombinasi penggunaan
ultrasonikasi dengan perbedaan jenis pelarut
dan pada suhu rendah (<80°C) belum
dilaporkan. Penelitian ini bertujuan untuk
menentukan waktu, suhu dan jenis pelarut
dengan bantuan ultrasonik yang paling
baik dalam menghasilkan rendemen dan
karakteristik ulvan yang sesuai dibandingkan
dengan wulvan yang diekstraksi dengan
metode konvensional atau tanpa bantuan
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ultrasonikasi.
BAHAN DAN METODE
Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan pada penelitian
ini yaitu rumput laut hijau jenis Ulva lactuca
yang diperoleh dari Kawasan Perairan
Desa Ujung Genteng, Kecamatan Ciracap,
Kabupaten Sukabumi, Jawa Barat. Bahan
kimia yang digunakan pada proses ekstraksi
dan karakterisasi ulvan antara lain akuades,
HCI, NaOH, AgNO,, H,0,, BaCl,. Alat- alat
yang digunakan untuk penelitian ini antara
lain adalah ultrasonik (DSA100, 200W,
Shenzhen, Cina), timbangan analitik, cawan
pengabu, kertas Whatman no.42, alat tanur,
pengering tray (food dehydrator-30, 800 W,
China), Fourier transform infrared spectroscopy
(FTIR) (PerkinElmer Spectrum One S4934,
Ohio, USA), Viscometer Brookfield TV-10
(Brookfield RVDVE-E230, Middleboro, AS)
dan alat-alat gelas (Pyrex).

Prosedur Penelitian

Penelitian ini dikerjakan dalam dua
tahapan. Tahap pertama yaitu preparasi
rumput laut dilanjutkan dengan proses
ekstraksi ulvan dengan akselerasi gelombang
ultrasonik dengan perbedaan jenis pelarut,
suhu dan waktu ekstraksi. Pada tahap pertama
dilakukan analisis rendemen, viskositas dan
berat molekul untuk menentukan perlakuan
suhu dan waktu terpilih pada masing-masing
jenis pelarut yang berbeda. Tahap kedua
yaitu karakterisasi ulvan terpilih dari masing-
masing jenis pelarut yang berbeda meliputi
identifikasi kadar air, gugus fungsi, dan
analisis kandungan sulfat untuk mendapatkan
perlakuan terpilih.

Preparasi rumput laut

Rumput laut U. lactuca segar dicuci bersih
dari semua pengotor kemudian dikeringkan.
Setelah kering, rumput laut dipilah dan
dibersihkan dari benda asing yang menempel
seperti kerang, sisa garam, pasir, dan lainnya
dengan cara dicuci secara berulang kembali
hingga tidak menyisakan kotoran. Ukuran
rumput laut kemudian dikecilkan untuk
memudahkan proses ekstraksi.
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Ekstraksi ulvan

Ekstraksi ~ ulvan  mengacu  pada
Kidgell et al. (2019) dengan modifikasi suhu,
waktu ekstraksi dan bantuan ultrasonikasi
selama proses ekstraksinya. Proses ekstraksi
dilakukan di dalam ultrasonic water bath yang
dilengkapi dengan pemanas dan pengatur
waktu. Ekstraksi ulvan dilakukan dengan
bantuan sonifikasi frekuensi 40 kHz pada
suhu 50, 60 dan 70°C selama 45 atau 90 menit.
Masing-masing kondisi suhu dan waktu
tersebut digunakan pada ekstraksi dengan
pelarut akuades, HCI 0,05 M, dan NaOH 0,05
M. Perbandingan rumput laut kering dan
pelarut adalah 1:20. Setelah proses ekstraksi,
bubur rumput laut yang dihasilkan kemudian
disaring. Untuk memurnikan ulvan yang
diperoleh, filtrat yang diperoleh kemudian
dipresipitasi dengan isopropil alkohol (IPA)
dengan perbandingan rumput laut dan IPA
adalah 1:2 dan dibiarkan menjendal selama
semalam pada suhu chilling. Fase padat dari
filtrat (ulvan murni) dikeringkan dalam oven
pada suhu 50°C selama 6 jam. Ulvan kering
yang dihasilkan dilakukan karakterisasi
meliputi rendemen, viskositas, bobot molekul,
kadar air, gugus fungsi dan kadar sulfat. Ulvan
perlakuan terpilih pada masing-masing jenis
pelarut dibandingkan karakteristiknya dengan
kontrol (tanpa ultrasonik 60°C, 90 menit).

Prosedur analisis

Prosedur analisis yang dilakukan yaitu:
1) rendemen ulvan, 2) viskositas, 3) bobot
molekul, 4) gugus fungsi, 5) analisis kadar air,
dan 6) analisis kadar sulfat.

Rendemen ulvan

Rendemen dihitung dengan
membandingkan berat kering ulvan yang
diperoleh dengan berat rumput laut yang
digunakan. Formula rendemen ulvan dihitung
dengan rumus:

Berat ulvan kering

Rendemen (%) = x 100%

Berat rumput laut U.lactuca kering
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Analisis Kadar Air (BSN 2010)

Sampel (2 g) ditimbang pada cawan
yang sudah terlebih dahulu ditimbang bobot
kosong, cawan kemudian dimasukkan ke
dalam oven dengan suhu 105°C selama 24
jam. Perhitungan kadar air ulvan yaitu:

(Berat cawan + sampel awal) - (berat cawan + sampel kering)

x 100%

Kadar air (%) =

(Berat cawan + sampel awal) - berat cawan kosong

Analisis Kadar Sulfat (AOAC 1995)
Kadar  sulfat  dilakukan  dengan
menimbang sampel 1 g ulvan ke dalam
erlenmeyer kemudian ditambahkan 50
mL HCI 0,2 N kemudian direfluks 1 jam.
Selanjutnya sampel ditambahkan 25 mL
larutan H,O, 10% dan direfluks selama 5
jam. Larutan BaCl, 10 mL dimasukkan saat
larutan jernih dan dipanaskan selama 2 jam.
Sampel yang telah direfluks disaring dengan
kertas Whatman No. 42. Kertas saring dibilas
dengan akuades hingga bebas sulfat (tidak
berwarnanya larutan saat ditetesi AgNO,).
Kertas saring beserta endapan yang telah bebas
sulfat diabukan dalam cawan menggunakan
tungku 1.000°C selama 5 jam lalu ditimbang.
Perhitungan kadar sulfat yaitu:
Kadar sulfat (% ) i} Berat cawan akhir-berat cawan kosong

x 0,4116 x 100%

Berat sampel

Viskositas

Sampel ulvan sebanyak 0,75 g dilarutkan
dalam 100 mL akuades. Sampel tersebut
dimasukkan ke dalam wadah dan diukur
viskositasnya  menggunakan  Viscometer
Brookfield TV-10 dengan kecepatan 100 rpm
pada suhu 27°C. Viskositas dinyatakan dalam
satuan centipoise (cP).

Analisis berat molekul ulvan

Analisis berat molekul ulvan diukur
berdasarkan viskositas intrinsik yang mengacu
pada penelitian Montes et al. (2021) dengan
modifikasi. Viskositas intrinsik diperoleh dari
kalkulasi viskositas spesifik (hasil pengukuran
viscometer) dengan menggunakan persamaan
Huggins (1942):

nsp/c=[n]+kH [n]*C
Keterangan: nsp= viskositas spesifik (cp), C=

konsentrasi larutan (g/L), kH= konstanta
Huggins (0,3), [n]=viskositas intrinsic (dL/g)

Masyarakat Pengolahan Hasil Perikanan Indonesia

Hubungan antara viskositas dan berat
molekul ulvan mengikuti persamaan Mark
Houwink. Nilai eksponen a dan konstanta
kMH tergantung pada jenis polimer dan
pelarut terpilih, nilai konstanta dan eksponen

yang digunakan mengacu Dberdasarkan
Houwink (1940):

[n] = Ky M*

M = ([n]/kuz

Keterangan: [n] = viskositas intrinsic (dL/g);
kMH = 1,69 x 10°; a=2,03; M= berat molekul
(kDa)

Analisis Data

Rancangan percobaan yang digunakan
pada penelitian ini adalah Rancangan
Acak Lengkap (RAL) faktorial dan dengan
perlakuan jenis pelarut, suhu dan waktu
ekstraksi. Sedangkan rancangan percobaan
menggunakan Rancangan Acak Lengkap
(RAL) juga diujikan pada pengaruh perlakuan
antara ultrasonikasi dan tanpa ultrasonikasi.
Taraf perlakuan pertama adalah jenis pelarut
akuades, HCIl dan NaOH pada suhu ekstraksi
50, 60 dan 70°C selama 45 atau 90 menit. Pada
taraf perlakuan kedua adalah ekstraksi ulvan
tanpa bantuan ultrasonikasi dan dengan
berbantu sonikasi pada suhu 60°C lama
ekstraksi 90 menit pada masing-masing jenis
pelarut. Seluruh data diperoleh dengan tiga
kali ulangan. Data yang diperoleh sebelumnya
dianalisis normalitas dengan menggunakan
Levene’s test, dan uji kenormalan data dengan
Kolmogorov Smirnov. Apabila data menyebar
normal dan homogen maka dilanjutkan
analisis dengan menggunakan ANOVA
dengan selang kepercayaan 95% kemudian
dilanjutkan dengan uji lanjut Duncan apabila
berpengaruh nyata menggunakan perangkat
lunak IBM SPSS Statistics® versi 26.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Rendemen Ulvan

Rendemen adalah faktor utama dan
parameter penting dalam ekstraksi ulvan.
Rendemen ulvan yang dihasilkan berkisar
antara 6,70-16,87%. Nilai rendemen ulvan
bervariasidengankondisipelarutyangberbeda
yaitu akuades, HCl dan NaOH. Rendemen
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Figure 1 Yield of ulvan obtained from different extraction protocols (

F1NaOH 0.05 M)

ulvan terlihat semakin meningkat dengan
ditingkatkannya suhu dan waktu ekstraksi.
Pada ekstraksi rumput laut U. lactuca dengan
menggunakan pelarut akuades menghasilkan
ulvan dengan rendemen terendah yaitu 6,70%
dengan perlakuan sonikasi selama 45 menit
pada suhu 50°C (Figure 1). Penggunaan
ultrasonik dengan perbedaan waktu ekstraksi
yang berbeda (45 dan 90 menit) menghasilkan
rendemen ulvan yang signifikan (p<0,05).
Pada ekstraksi ulvan dengan menggunakan
pelarut HCl dan NaOH pada suhu 70°C selama
90 menit masing-masing menghasilkan
rendemen tertinggi yaitu 14,05% dan 16,90%
(Figure 1). Pada setiap kondisi ekstraksi
U. lactuca dengan pelarut yang berbeda,
kondisi ekstraksi dengan bantuan ultrasonik
menunjukkan peningkatan hasil rendemen
~2% dibandingkan dengan proses ekstraksi
tanpa ultrasonikasi pada waktu dan suhu yang
sama.

Kombinasi suhu rendah dan ultrasonikasi
menghasilkan rendemen yang lebih tinggi
dibandingkan dengan nilai rendemen ulvan
yang diperoleh dari rumput laut U. clathrate
dengan metode ekstraksi konvensional pada
suhu tinggi dan waktu yang lebih lama, yaitu
14,83% (Hernandez-Garibay et al. 2011),
namun masih lebih rendah dibandingkan
denganulvanyangdiekstraksidari U. rotundata
(27,9%) (Robic et al. 2009b). Rendemen
ulvan sangat bervariasi bergantung dengan
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jenis dan kondisi ekstraksi, dari hasil review
yang dilaporkan oleh Kidgel et al. (2019)
terdapat 22 spesies Ulva yang sudah pernah
diteliti dengan median rendemennya berkisar
antara 2,7-40%. Pada sistematik review yang
sama, Ulva lactuca dilaporkan memiliki nilai
rendemen berkisar 16,6%. Ekstraksi berbantu
ultrasonikasi pada proses ekstraksi ulvan
belum pernah dikaji sebelumnya, secara
umum dengan waktu dan kondisi suhu yang
tepat, proses sonikasi dapat mengakselerasi
kavitasi pemecahan dinding sel sehingga
pelarut akan lebih mudah mengekstrak ulvan.
Hasil rendemen ulvan menunjukkan kondisi
pH yang berbeda dan peningkatan waktu lama
proses ekstraksi memberikan dampak yang
signifikan pada rendemen yang diperoleh.

Bobot Molekul dan Viskositas

Bobot molekul ulvan yang dihasilkan
berkisar antara 260-204 kDa. Distribusi
bobot molekul pada penelitian ini identik
dengan hasil ulvan yang diperoleh secara
umum yaitu berkisar antara 100-500 kDa
(Kidgel et al. 2019). Kondisi ekstraksi
berbantu ultrasonikasi dalam ekstraksi ulvan
dapat sedikit menurunkan bobot molekul ~10
kDa (Figure 2A). Hal ini mengindikasikan
bahwa ultrasonikasi dapat ~membantu
depolimerisasi molekul ulvan yang berakibat
pada penurunan nilai viskositas ulvan yang
dihasilkan (Figure 2B). Hal ini juga telah
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dilaporkan dari beberapa penelitian lain yang
menyatakan bahwa penggunaan ultrasonikasi
dapat mendegradasi ikatan hidrogen pada
polisakarida kompleks (Sanchez et al. 2013,
Yang and Zhang 2009). Perbedaan pelarut juga
terlihat sangat signifikan dalam menghasilkan
ulvan dengan bobot molekul yang berbeda.
Hal ini terlihat pada ekstraksi menggunakan
akuades menunjukkan ulvan yang dengan
bobot molekul 304 kDa, sedangkan ulvan dari
hasil ekstraksi HCI dan NaOH berturut turut
memiliki bobot molekul lebih rendah yaitu
280 dan 265 kDa.

Secara umum bobot molekul merupakan
sifat utama yang berhubungan erat dengan
sifat fisiko kimia serta sifat biologi polisakarida
ulvan. Salah satu yang berhubungan erat
dengan bobot molekul adalah nilai viskositas
intrinsik ulvan. Nilai viskositas ulvan
sedikit dipengaruhi oleh suhu dan secara
signifikan dipengaruhi oleh jenis pelarut yang
digunakan. Ulvan yang diperoleh pada kondisi

ekstraksi dengan akuades dengan bantuan
ultrasonikasi selama 90 menit pada suhu 60°C
menghasilkan viskositas dengan nilai yang
lebih tinggi (69,33 cP) dibandingkan dengan
ulvan yang diperoleh dari ekstraksi HCI (60,80
cP) dan NaOH (43,73 cP).

Fenomena tersebut dapat dijelaskan
karena  ulvan = merupakan  senyawa
polisakarida kompleks yang mengandung gula
rhamnose, asam uronat dan asam guluronate
yang interaksi intermolekularnya sangat
bergantung pada kondisi pH selama proses
ekstraksi (Robic et al. 2009%). Jika kondisi
pH selama proses ekstraksi lebih tinggi dari
pKa asam uronat (3,28) dan ester sulfat (2,0)
maka akan menghasilkan ulvan dengan
molekul yang lebih rendah yang berakibat
pada nilai viskositas yang rendah (Robic et al.
2009b). Oleh karena itu, derajat polimerisasi
secara berturut-turut dipengaruhi oleh pH,
suhu, waktu dan teknik ekstraksi. Khususnya
kondisi basa (0,05 M NaOH) menghasilkan

315.00
B 53]
= i 5 ] B &
2 295.00 4 :
< | @ @ @
&= i @
5 2 | e
Y
3
]
S 275.00
=
“ '
3 '
2 :
i
255.00 T 4 r T T T T T
60°C 50°C 60°C 70°C 50°C 60°C 70°C
90 min 45 min 90 min
Without Ultrasonication
Ultrasonication
80.00 -
1588 5% e 25 %%
it 3 £ i RY 5 i
60.00 { KXber | %57 Kt | RS> k)
Z Y <3 3] K] 8 < K]
£ o BT KD B KD K (O K
z B s s TR He R R
$ B MR R R He R R
& S B B B R B
> S B B LR BB
wo (BB B B B B B
SR B B R BB
oo L | RS K B4 W S| B
60°C 50°C 60°C 70°C 50°C 60°C 70°C
90 min 45 min 90 min
Without i
Ultrasonication UlGsSomicAioN

Figure 2. Molecular weight (A) and viscosity (B) of ulvan obtained from different extraction protocols

( 3 Aquadest, HCI 0,05 M, [7] NaOH 0,05 M)
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Figure 3. Fourier transform infrared spectroscopy spectra of ulvan obtained from different extraction protocols.

derajat depolimerisasi yang lebih tinggi
dibandingkan dengan kondisi asam (0,05
HCI) dan netral (akuades).

Ulvan dengan bobot molekul rendah
(< 100 kDa) memiliki banyak manfaat dalam
bidang biomaterial dan biomedis. Sedangkan
ulvan yang dihasilkan dalam penelitian ini
dikategorikan merupakan ulvan dengan
bobot molekul tinggi (200-1.000 kDa). Ulvan
dengan bobot molekul yang lebih besar dapat
dikembangkan sebagai bahan pengisi pangan
fungsional dan suplemen (Venkatesan et al.
2015).

Karakteristik Perlakuan Terpilih

Ulvan yang dihasilkan pada perlakukan
terpilih  pada  masing-masing  pelarut
(pada suhu 60°C, 90 menit+ultrasonikasi)
dibandingkan dengan karakteristik ulvan
yang dihasilkan dari perlakuan kontrol pada
setiap jenis pelarut (pada suhu 60°C, 90 menit
tanpa ultrasonik). Karakteristik parameter
ulvan yang diuji meliputi analisis gugus fungsi,
kadar air, dan kadar sulfat.

Sebagai  analisis awal, penentuan
gugus fungsi pada ulvan dilakukan dengan
menganalisis hasil refleksi spectra FTIR
(Figure 3). Spektra FTIR ulvan yang dihasilkan
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dari ekstraksi berbantu ultrasonikasi baik
menggunakan akuades, HCl dan NaOH
menunjukkan pola spektrum yang serupa.
Pita serapan pada sekitar 3.400 cm™
menandakan  stretching hidroksil — grup
(OH) dan pada pita serapan 2.937 cm™
juga menunjukkan stretching C-H, di mana
kedua gugus fungsi tersebut merupakan
serapan gelombang utama pada polisakarida
(Tian et al. 2015). Pada semua kondisi
ekstraksi menunjukkan pola absorpsi yang
sama, khususnya pada pada pita kecil di
gelombang 848 cm™ yang mengindikasikan
gugus fungsi C-O-S (biasanya ditemukan
pada ulvan, sebagai tanda bentuk polisakarida
dan keberadaan pf-glycoside). Gugus fungsi
C-O-S banyak ditemukan sebagai penanda
utama ulvan (Koga et al. 2018), selanjutnya
gugus fungsi C-O juga ditandai ada pada pita
serapan gelombang 983 cm™' yang merupakan
penanda pada gugus C-O, gugus fungsi S=0
yang merupakan grup sulfat juga ditemui
pada pita serapan 1.215 cm™, selain itu pada
rentang pita serapan gelombang 1.400-1.600
cm™ juga ditemukan stretching gugus O-C-O
sebagai penanda grup karboksil dan asam
uronat pada ulvan (Hernandez-Garibay et al.
2011). Hasil ini juga serupa dengan ulvan
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Figure 4. Sulphate content of ulvan obtained from different extraction protocols.

yang dihasilkan dari spesies Ulva sp. lainnya
dengan metode ekstraksi yang berbeda
(Wahlstrom et al. 2020).

Perbedaan yang signifikan terlihat pada
pita serapan stretching S=O, di mana terlihat
intensitas serapan lebih kuat ditunjukkan
pada ulvan hasil ekstraksi HCl dan NaOH
dibandingkan dengan ulvan hasil ekstraksi
menggunakan akuades. Perbedaan juga
terlihat pada pita serapan ulvan yang
diekstraksi berbantu sonikasi menghasilkan
intensitas yang lebih tinggi dibandingkan
tanpa sonikasi. Hal ini dapat dilihat dari
tingginya nilai transmitan dan luasnya pita
sebaran ulvan yang diekstraksi berbantu
ultrasonikasi. Secara umum, seluruh hasil
ulvan yang diekstraksi dengan kondisi atau
protokol yang berbeda menunjukkan profil
absorbansi yang sama dengan spektrum
FTIR yang sudah dilaporkan oleh peneliti
sebelumnya (Robic et al. 2009). Secara umum
keberadaan grup sulfat merupakan komponen
penting dan signifikan dalam penentuan
aktivitas biologis ulvan.

Analisis tahap selanjutnya adalah profil
akhir dari ulvan berupa kadar air, dan kadar
sulfat. Tahap akhir ini dilakukan sebagai
evaluasi melihat pengaruh jenis pelarut dan
bantuan sonikasi selama proses ektraksi ulvan
serta kemurnian ulvan sebelum proyeksi
aplikasinya.

Ulvan yang dihasilkan dari ekstraksi
akuades, HCl dan NaOH menunjukkan hasil
kadar air 8,99-11,41%. Perlakuan sonikasi
tidak memberikan pengaruh yang nyata
terhadap kadar air ulvan yang dihasilkan
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(p>0,05). Ulvan yang diperoleh dari rumput
laut hijau U. lactuca belum memiliki standar
kualitas utama perdagangan, sebagaimana
standar mutu agar, alginat dan karagenan
yang telah ditetapkan standar mutunya, baik
pada standar nasional Indonesia maupun
perdagangan luar negeri. Namun secara
umum, kadar air ulvan yang dihasilkan sudah
lebih rendah dari standar kadar air tepung
agar (22%) dan tepung karaginan (12%)
(FAO 2014). Kadar air wulvan akan
memengaruhi mutu akhir serta daya
simpannya.

Parameter kadar sulfat yang dihasilkan
mencapai 39-58%. Kadar sulfat perlakuan
terpilih pada masing-masing jenis pelarut
menunjukkan hasil yang berbeda signifikan
dengan  metode  konvensional (tanpa
ultrasonikasi) (p<0,05). Pada perlakuan
ekstraksi ulvan berbantu ultrasonikasi dengan
perbedaan pelarut menunjukkan hasil kadar
sulfat yang berbeda nyata (p<0,05). Adanya
perlakuan ultrasonikasi pada ekstraksi ulvan
dengan akuades, HCl dan NaOH secara
berturut-turut menunjukkan hasil kadar
sulfat yang lebih tinggi sebesar 2,39, 14,31 dan
3,22% dibandingkan ulvan yang dihasilkan
tanpa bantuan ultrasonikasi.

Struktur utama ulvan merupakan
heteropolisakarida bersulfat dan disakarida
utamanya tersusun atas rhamnose bersulfat,
asam uronat, iduronic acid atau xylose. Dua
disakarida utamanya adalah aldobiuronic
acids yang terdiri dari dua jenis yaitu A
ulvanobiuronic acid 3-sulfate (A,) dan tipe
B ulvanobiuronic acid 3-sulfate (B,)) (B-D-
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GlcpA-(1 > 4)-a-L-Rhap3s dan a-L-Idop A-(1
> 4)-a-L-Rhap 3s) (Kidgel et al. 2019). Kadar
sulfat merupakan parameter yang utama yang
sangat berkaitan dengan kadar gula bersulfat
misalnya gula rhamnose, yang merupakan
penciri dari wulvan. Perlakuan dengan
ultrasonikasi menghasilkan ulvan dengan
kadar sulfat 39,33, 58,15 dan 53,21% untuk
masing-masing ulvan yang dihasilkan dengan
pelarut akuades, HCl dan NaOH. Terlihat
ekstraksi dengan kondisi asam menghasilkan
kadar sulfat lebih tinggi dibandingkan dengan
ulvan yang diekstraksi menggunakan alkali
dan akuades.

Berdasarkan kandungan sulfat diperoleh
bahwa perlakuan terbaik (terpilih) adalah
ekstraksi dengan HCI pada suhu 60°C selama
90 menit dengan berbantu ultrasonikasi karena
menunjukkan kadar sulfat yang lebih tinggi.
Kadar sulfat yang diperoleh pun menunjukkan
nilai yang lebih tinggi dibandingkan dengan
kadar sulfat yang sudah dilaporkan sebelumnya
(Kidgel et al. 2019). Fenomena dan hasil
serupa juga dilaporkan oleh (Huimin and
Sun 2015) yang menghasilkan ulvan dari U.
pertusa dengan kandungan sulfat 19,5-32,8%.
Selain itu penelitian lain yang dilaporkan
oleh Moo et al. (2020), ulvan yang dihasilkan
dengan kondisi asam menghasilkan kadar
sulfat 54%. Kandungan sulfat sangat penting
untuk diketahui karena merupakan mutu
awal yang berhubungan erat dengan sifat
fungsional sebagai antioksidan, antikoagulan
dan keunggulan aktivitas biologis ulvan
lainnya.

KESIMPULAN

Proses ekstraksi berbantu gelombang
ultrasonik dapat meningkatkan rendemen
ulvan, namun dapat menurunkan bobot
molekul dan viskositas ulvan. Perlakuan
suhu, waktu ekstraksi dan ultrasonikasi
memberi pengaruh terhadap rendemen,
bobot molekul, viskositas, gugus fungsi, serta
berpengaruh terhadap kandungan sulfat
yang ada. Perlakuan terpilih pada penelitian
ini yaitu ekstraksi pada suhu 60°C selama 90
menit berbantu ultrasonikasi. Penggunaan
ultrasonikasi pada ekstraksi ulvan mampu
meningkatkan mutu profil fisikokimia ulvan
yang dihasilkan.
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