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Abstrak

Dinding sel Ulva lactuca menghasilkan ulvan yang merupakan hidrokoloid bersulfat dan berpotensi
sebagai antioksidan. Penelitian ini bertujuan untuk menentukan pengaruh lama pemanasan dalam
autoklaf (15 dan 20 menit; 121°C) terhadap rendemen, kadar gula dan sulfat, serta aktivitas antioksidan
ulvan. Rendemen ulvan, kandungan gula dan sulfat diukur masing-masing dengan metode gravimetri
dan spektrofotometri. Ekstrak kering oven diuji gugus fungsi dan antioksidannya menggunakan FTIR
dan metode DPPH. Ulvan hanya bisa dihasilkan melalui ekstraksi pada suhu 121°C waktu 15 menit.
Ekstrak kering ulvan memberikan rendemen 1,98%, kandungan gula total 46,06+0,16% dan kadar sulfat
21,53+1,16%. Spektrum FTIR menunjukkan adanya bilangan gelombang 850 dan 790 cm™! yang merupakan
ciri ulvan. Uji DPPH menghasilkan IC_| sebesar 469 ppm, yang tergolong sebagai antioksidan lemah.

Kata kunci: DPPH, FTIR, gravimetri, IC, , spektrofotometri
Potential of Ulvan from Ulva lactuca as An Antioxidant Source

Abstract

Ulva lactuca is a type of marine macroalga that produces a sulfated hydrocolloid known as ulvan,
which has been identified as a potent antioxidant. This finding suggests that the U. lactuca cell wall has
potential applications in the development of antioxidant-rich products. This study aimed to investigate
the influence of heating time in an autoclave (15 and 20 min at 121°C) on the yield, sugar and sulfate
contents, and antioxidant activity of ulvan. The yield of ulvan, as well as the sugar and sulfate contents, were
determined using graphimetric and spectrophotometric techniques, respectively, and the functional groups
and antioxidants of the dried extract were analyzed using Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)
and the 1,1-Diphenyl-2-picrylhydrazyl (DPPH) method, respectively. The analysis was conducted on the
oven-dried samples. Ulvan can be obtained by extracting it at a temperature of 121°C for 15 min; ulvan
extraction yielded a percentage of 1.98, with a total sugar content of 46.06+0.16% and a sulfate content of
21.53£1.16%. Infrared spectroscopy revealed the presence of wavenumbers 850 and 790 cm’!, which are
indicative of the presence of ulvans. DPPH assay yielded an IC, value of 469 ppm, which was categorized
as a relatively weak antioxidant.

Keyword: DPPH, FTIR, graphimetric, IC, , spectrophotometric
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PENDAHULUAN

Ulva sp. merupakan rumput laut
yang biasa dimanfaatkan menjadi berbagai
produk di antaranya nori (Sihono et al., 2023;
Valentine et al., 2020), serum wajah (Nusaibah
et al., 2023), dan garam (Nurjanah et al., 2018;
Kurniawan et al., 2019; Nurjanah et al., 2020;
Nurjanah et al., 2023).

Genus Ulva merupakan rumput laut
hijau yang dapat berkembang dengan baik di
berbagai iklim dan mengandung komponen
gizi yang dapat dimanfaatkan, khususnya
ulvan (Angell et al, 2014; Figueira et al,
2020). Dinding sel genus Ulva mengandung
hidrokoloid wulvan, yang mencapai 9-36
persen dari berat kering tubuhnya dan
terutama mengandung rhamnose, sulfat, dan
asam uronat baik asam glukuronat dan asam
iduronat, serta mengandung xylosa (Ray &
Lahaye, 1995; Lahaye & Robic, 2007). Ulvan
bersama-sama selulosa, rhamnose sulfat dan
asam uronat menjadi komponen dinding sel
spesies-spesies dari genus Ulva hingga 45
persen dari berat kering tubuh (Lahaye &
Kaeffer, 1997).

Ulvan memiliki potensi pemanfaatan
dalam pembuatan pembalut luka, rekayasa
jaringan, sebagai antioksidan, anti kanker,
antihiperlipidemia, immunostimulan, serta
sebagai pangan fungsional (Lahaye & Robic,
2007; Wijesekara et al, 2011; Alves et al,
2013; Venkatesan et al, 2015; Cunha &
Grenha 2016). Ulvan juga berperan dalam
mendorong produksi hyaluronan (Adrien et
al., 2017). Aktivitas antioksidan pada ulvan
telah diteliti untuk bahan baku pembuatan
garam rumput laut (Nurjanah et al., 2023).
Penelitian Li et al. (2018) menunjukkan
bahwa ulvan berpotensi sebagai antioksidan
dalam melindungi kerusakan sel hati akibat
stres oksidatif yang dipicu oleh makanan
kaya kolesterol. Ulvan juga memiliki aktivitas
antioksidan dalam meredam radikal bebas
penyebab karsinogenesis (Kwon & Nam,
2007). Hasil penelitian Maray et al. (2023)
menunjukkan bahwa ulvan dari U. lactuca
mampu menghambat perkembangan lung
carcinoma  (A-549), prostate  carcinoma
cells (PC-3), virus H-10 serta beberapa
bakteri, antara lain Pseudomonas aeruginosa
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ATCC9027, Klebsilla pneumonia ATCC13883,
Streptococcus agalactiae ATCC13813.

Ulvan dapat diekstraksi dengan
bantuan gelombang ultrasonik pada suhu
rendah (Ramadhan et al., 2022). Ulvan dapat
diekstraksi menggunakan air destilasi, asam
dan enzim (Moo et al, 2020). Ekstraksi
menggunakan air  destilasi merupakan
metode yang paling banyak dilakukan (He et
al., 2016; Robic et al., 2009a). Pressured liquid
extaction (PLE) merupakan metode ekstraksi
biomaterial menggunakan air dengan suhu
50-200°C, tekanan 50-150 atm dan waktu
5-15 menit. Metode ini dapat meningkatkan
efisiensi ekstraksi dalam waktu yang relatif
singkat (Wu et al, 2017). Penelitian ini
bertujuan untuk menentukan pengaruh lama
pemanasan dalam autoklaf (15 dan 20 menit;
121°C) terhadap rendemen, kadar gula dan
sulfat, serta aktivitas antioksidan ulvan.

BAHAN DAN METODE
Preparasi Sampel (Nufus, 2018)
U lactuca diambil dari perairan
Sekotong, Nusa Tenggara Barat, dengan
koordinat 8°44°14.2”S sampai 115°57’54.9”E.
U. lactuca dibersihkan dari kotoran, dicuci
dengan air laut, ditiriskan, dikeringanginkan
24 jam, dikemas dalam cool box, dan setelah
sampai di laboratorium dikeringanginkan
kembali selama 3-4 hari. U. lactuca kering
dipotong, dihaluskan dengan blender, diayak
(30 mesh), dan disimpan dalam wadah plastik.

Ekstraksi
2005)
Serbuk kering U. lactuca (25 g)
kemudian direndam dalam 1.000 mL akuades,
dipanaskan dalam autoklaf (121°C; 15 dan 30
menit). Larutan disaring dengan kertas saring,
didialisis dengan kantong dialisis 14 kDA
MWCO dengan air destilasi selama 48 jam,
dan hasilnya dipekatkan hingga 150-200 mL
menggunakan rotary evaporator, kemudian
ulvan diendapkan dengan penambahan 4 kali
volume etanol 95% selama 24 jam. Endapan
dikeringkan dalam oven 50-60°C hingga
beratnya tetap. Ekstraksi pertama-tama
dilakukan terhadap U. lactuca dengan suhu
121°C dan waktu 15 menit, kemudian setelah

Ulvan (Huimin et al,

Masyarakat Pengolahan Hasil Perikanan Indonesia



Potensi ulvan dari Ulva lactuca sebagai sumber antioksidan, Jacoeb et al.

JPHPI 2024, Volume 27 Nomor 3

diperoleh ulvan kering dilanjutkan dengan U.
lactuca menggunakan suhu 121°C dan waktu
30 menit.
Pengukuran Intensitas Warna
(Weaver, 1996)

Analisis intensitas warna menggunakan
color analyzer. Sampel diletakkan di bidang
datar putih berukuran 5x5 cm?* dan diratakan.
Color analyzer dihidupkan dan tombol
pembacaan diatur pada L, a, b. Kecerahan
dinotasikan oleh L, sedangkan a dan b
menunjukkan kromatisitas.

Rendemen Ulvan (Tsubaki et al.,
2016)

Rendemen dihitung dengan cara
membagi ekstrak kering dengan berat bubuk
kering rumput laut dikalikan 100%.
Penentuan Kadar Gula Total
(Dubois et al., 1956)

Ekstrak dicairkan dengan 1.000 mL
akuades, dihomogenkan, diambil 1 mL,
kemudian ditambah 0,5 mL larutan fenol
5% dan 2,5 mL H, SO, serta didiamkan 10
menit dan dihomogenkan kembali 15 detik.
Campuran diperiksa dengan spektrofotometer
pada panjang gelombang 490 nm. Konsentrasi
gula total dihitung dengan merumuskan
terlebih dahulu kurva standar glukosa.

Penentuan Kadar Sulfat (Kim et
al., 2007)

Larutan BaCl, -gelatin dipersiapkan
dengan melarutkan 2 g gelatin dalam 400 mL
air panas (60-70°C), didiamkan pada suhu 4°C
selama 6 jam, setelah itu 2 g BaCl, dilarutkan
dalam larutan tersebut. Ulvan kering 2 g
dilarutkan dengan 2 mL akuades dalam
tabung bertutup teflon, kemudian ditambah
5 mL TCA 4% dan dipanaskan dalam water
bath selama 4 jam. Hasil hidrolisis diambil
2 mL dan dicampur dengan 2 mL larutan
BaClz-gelatin serta 2,8 mL TCA, diaduk dan
diperiksa spetrofotometris pada panjang
gelombang 420 nm. Konsentrasi sulfat total
dihitung dengan merumuskan terlebih dahulu
kurva standar Na_SO,.
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Penentuan Gugus Fungsi (ASTM,
E1252-98-2013)

Ekstrak 1 mg dan 200 mg KBr digerus
dan dibentuk menjadi tablet tipis dan
transparan dengan memberikan tekanan
7.000 Pa. Hasilnya ditempatkan dalam pan
dan diperiksa dengan FTIR dengan bilangan
gelombang 4.000-500 cm™.

Penentuan Aktivitas Antioksidan
DPPH (Lee et al., 2016)

Tahap-tahap yang perlu dilakukan
dalam metode ini, yaitu penyiapan satu
seri konsentrasi larutan sampel, satu seri
konsentrasi larutan kontrol positif (asam
askorbat), dan penyiapan larutan stok DPPH.
Berikutnya adalah penambahan larutan
DPPH ke dalam masing-masing larutan
tersebut. Tahap berikutnya adalah penentuan
persen inhibisi melalui pengukuran larutan-
larutan tersebut dengan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang 517 nm dan
terakhir adalah penentuan IC, .

HASIL DAN PEMBAHASAN
Warna Tepung U. lactuca

Ekstrak basah ulvan berwarna putih
kecokelatan. Uji warna menggunakan reader
analyzer terhadap tepung ulvan menghasilkan
nilai L, a*, dan b* masing-masing 33,7; -4,7;
dan 23. Tingkat kecerahan (L) berkisar 1-100
dan menyatakan keadaan gelap-terang sampel.

Tepung berwarna hijau tua dan
warna  hijau tua  dikaitkan dengan
kandungan klorofil yang tinggi (Pratista
et al., 2017; Khuluq et al., 2007). Nilai a*
mengindikasikan warna hijau hingga merah
dan nilai a* yang negatif menunjukkan
sampel berwarna hijau (Aryanti et al.,
2016). Nilai b* positif menunjukkan warna
kuning dan mengindikasikan keberadaan
xantofil (Gross, 1991). Wahlstrom et al.
(2020) dalam penelitiannya terhadap ulvan
dari jenis U. lactuca dan U. compressa yang
diekstraksi dengan air yang dikombinasikan
dengan etanol mengasilkan ulvan dengan
kecerahan yang tinggi dengan nilai L, a*, dan
b*, masing-masing 82,9-84,9; -0,97 hingga
-2,45 serta 6,72 hingga 7,38. Warna ekstrak
ulvan dipengaruhi oleh kandungan pigmen
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(Costa et al., 2012; Glasson et al., 2017).
Ekstraksi ulvan U. lactuca menggunakan
air suhu tinggi disertai presipitasi dengan
ethanol akan menghasilkan lignin, yang akan
memengaruhi warna ekstrak yang dihasilkan.
Santi et al. (2012) melakukan ekstraksi ulvan
menggunakan air pada suhu 100°C disertai
presipitasi dengan etanol memperoleh 2,9%
lignin. U. lactuca mengandung berbagai
klorofil dan pigmen. Da Costa et al. (2018)
dalam penelitiannya terhadap U. lactuca
dari perairan pantai Kukup,Yogyakarta,
menggunakan kromatografi cair kinerja tinggi,
menghasilkan 32 peak, yang mengindikasikan
adanya pigmen korofil a, b, dan ¢, neoxanthin,
antheraxanthin, dinoxanthin, flavoxantin,
micronone, vaucheriaxanthin dan pigmen lain
yang belum teridentifikasi.

Sifat Ekstrak Kasar Ulvan

Etanol merupakan pelarut yang umum
digunakan dalam presipitasi hidrokoloid dan
kecepatan pengendapan tergantung jumlah
dan berat molekul hidrokoloid tersebut. Lama
ekstraksi 15 menit menghasilkan gumpalan
berwarna putih kekuningan, yang selanjutnya
memisah dari pelarut dan sebaliknya lama
ekstraksi 30 menit tidak menghasilkan
gumpalan. Hasil ekstraksi ulvan dipengaruhi
oleh sifat-sifat biomassa dan perlakuan awal,
suhu ekstraksi, ekstraktan, rasio ekstraktan
terhadap biomassa, ukuran partikel biomassa,
dan durasi ekstraksi (Kidgell et al., 2019). Sifat
fisikokimia ulvan yang memengaruhi hasil
ekstraksi meliputi kelarutannya yang relatif
rendah dalam kondisi air dan stabilisasinya
dalam dinding sel tumbuhan, terutama
melalui interaksinya dengan kation divalen
(misalnya Ca*), borat, dan ikatan hidrogen
(Robic et al., 2009b) .

Ekstraksi menggunakan air panas
hendaknya diusahakan dibawah titik didih
air untuk menghindari depolimereisasi
dan desulfatasi ulvan (Tsubaki et al., 2016).
Figueira et al. (2020) mengekstraksi ulvan dari
U. fasciata menggunakan autoklaf (120°C; 40
menit), serta etanol, memperoleh rendemen
16,29%. Sebagai bahan alternatif untuk
ekstraksi ulvan bisa dipergunakan garam
oksalat dan EDTA pada pH mendekati netral.
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Asam kuat bisa juga dipergunakan dalam
ekstraksi ulvan (Glasson et al., 2017).

Yaich et al. (2013) mengekstraksi ulvan
dari U. lactuca dalam kondisi pH rendah
dan menggunakan alkohol untuk presipitasi,
menghasilkan  rendemen  21,68-32,67%.
Hasil penelitian lebih rendah dibandingkan
hasil penelitian lain. Peningkatan rendemen
bisa diusahakan dengan menurunkan pH
saat ekstraksi dan penggunaan larutan lain,
terutama untuk thalus yang masih muda.
Variasi penggunaan kombinasi NaOH, HCI,
gelombang ultrasonik serta suhu 50-70°C
mampu menghasilkan ulvan 6,70-16,87%
(Ramadhan et al., 2022). Rendemen, kadar
gula, kadar sulfat dan IC,, hasil ekstraksi 15
menit dicantumkan pada Table 1.

Kadar gula ulvan bervariasi menurut
spesies. Penelitian Mezghani et al. (2013)
terhadap U. rigida menghasilkan kadar gula
27,12%. Gula penyusun ulvan dari genus
Ulva dilaporkan mengandung Rhamnose
(16,8%-45,0% bk), xylose (2,1%-12,0%),
glukose (0,5%-6,4%), asam uronat (6,5%-
19,0%), sulfat (16,0%-23,2%) dan asam
iduronat (1,1%-9,1%) (Aguilar-Brisefio et al.,
2015). Sifat-sifat fisiko-kimia dan aktivitas
biologis polisakarida ditentukan antara lain
oleh keberadaan gugus ester sulfat, eter metil,
amida dan amin. Sulfat dalam ulvan terikat
sebagian besar sebagai Rhamnose 3-sulfat dan
sebagian kecil sebagai Xylose 2-sulfat (Kidgell
et al., 2019). Penelitian Hernandez-Garibay et
al. (2010) terhadap U. clathrata menghasilkan
kadar sulfat 35,80%.

Gugus Fungsi Ulvan

Spektrum FTIR ulvan dari U. lactuca
memperlihatkan beberapa puncak serapan
yang berada pada bilangan gelombang 3.395
cm™, 2.927 cm™, 1.637 cm™, 1.411 cm™,
1.257 cm™, 1.084 cm™,1.051 cm™, 848 cm™
dan 790 cm™. Gugus O-H (alkohol), C-H
(alkana), C=0O (asam karboksilat asimetrik),
C=0 (asam karboksilat simetrik), S-O (gugus
sulfat) ditunjukkan oleh bilangan gelombang
3.395 cm™, 2.927 cm™, 1.637 cm™, 1.411
cm™, 1.257 cm™'. Streching vibration O-H
ditunjukkan oleh bilangan gelombang 3.600-
3.000 cm™! (Jayapal et al., 2013). Figueira et al.
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Table 1 Yield, sugar and sulfate content, and IC,, of U. lactuca extract
Tabel 1 Rendemen, kadar gula, kadar sulfat dan IC,, hasil ekstraksi U. lactuca

Sample Yield (%)  Total sugar (%) _ Osl‘lltlflia(t;) (;;sg)
U. lactuca with 15 minutes extraction 1.98 46.06+0.16 21.53t1.16 469
U. lactuca® 21.68-32.67 - - -
U. lactuca® 6.70-16.87 - - -
U. lactuca* 14.83 - 23.84 -
U. lactuca® - 65.72 20.43 -
U. lactuca® - - - 220.8
Ascorbic acid - - - 4.2

“Yaich et al. (2013); "Ramadhan et al. (2022); “Hussein et al. (2015); ‘Barcellos et al. (2018); “Sianipar et al. (2022)

(2020) dalam penelitiannya terhadap ulvan
dari jenis Ulva fasciata menunjukkan gahwa
gugus O-H berada pada bilangan gelombang
sekitar 3.300 cm™. Gugus C-H ditunjukkan
oleh bilangan gelombang sekitar 2.927 cm™
(Schwanninger et al., 2004). Gugus karboksilat
ditunjukkan di daerah bilangan gelombang
1.632-1.597, untuk asam karboksilat asimetrik,
dan 1.448-1.400 cm ' untuk asam karboksilat
simetrik (Murphy et al., 2008). Bilangan
gelombang untuk gugus C-O berkisar 1.200-
1.000 cm™, yang menggambarkan gugus
C-OH dan C-O-C cincin gula dan ikatan
glikosidik (Robic et al., 2009¢). Gugus S=O
ditujukkan oleh bilangan gelombang 1.260-
1.240 cm™ (Pereira et al., 2009; Sun et al.,
2014). Bilangan gelombang 850 cm™  dan
780 cm™ mengindikasikan adanya gugus
sulfat ester (Tako et al., 2015). Bilangan
gelombang 1.150-750 merupakan daerah khas
untuk ulvan (Ibrahim et al., 2022). Figueira
et al. (2020) dalam penelitiannya terhadap
ulvan dari U. fasciata menyimpulkan bahwa
bilangan gelombang 1.147-848 merupakan ciri
untuk ulvan. Gugus sulfat pada ulvan diduga
berperan terhadap kemampuan antioksidan
suatu bahan (Suresh et al., 2013). Hasil analisis
gugus fungsi menggunakan FTIR terhadap
ulvan hasil ekstraksi 15 menit dicantumkan di
Figure 2.

Aktivitas Antioksidan

1,1-diphenyl-2-picrylhydrazil (DPPH)
merupakan radikal bebas yang stabil dan

Masyarakat Pengolahan Hasil Perikanan Indonesia

bekerja dengan cara mendelokasi elektron
bebas pada suatu molekul, yang akan
mengakibatkan molekul tersebut tidak reaktif,
dan indikasinya adalah adanya warna ungu
(violet) menjadi kuning, yang selanjutnya
dapat dikuantifikasi dengan pengukuran pada
panjang gelombang 520 nm (Molyneux, 2004).
Beberapa penelitian tentang
antioksidan ulvan menunjukkan nilai yang
bervariasi. Penelitian Widowaty et al. (2020)
terhadap hasil ekstaksi Ulva sp. dengan
campuran metanol, kloroform, dan buffer
fosfat menghasilkan IC, sebesar 404,73 pg/
mL. Sianipar et al. (2022) menggunakan etanol
untuk ekstraksi senyawa bioaktif U. lactuca
dari perairan Sumbawa dan memperoleh IC_|
sebesar 220,8 mg/mL. Kurniasih et al. (2014)
meneliti ekstrak n-heksan Ulva spp. dari
pantai Krakal-Yogyakarya dan menghasilkan
IC,, sebesar 448,659 ppm. Penelitian potensi
antioksidan ulvan juga dilakukan terhadap
spesies lain. Farasat et al. (2014) meneliti
potensi antioksisan ulvan dari U. intestinalis
dan menghasilkan nilai IC_ 1.888 ppm.
Penggunaan pH rendah dalam
ekstraksi dapat menghasilkan ulvan dengan
kemampuan aktivitas antioksidan yang
lebih baik. Yaich et al. (2017) mengekstrasi
ulvan dari U. lactuca pada kondisi pH=1,5
menghasilkan ulvan dengan IC, =13,56 pg/
mL. Kandungan sulfat berkorelasi positif
dengan kemampuan penghambatan terhadap
DPPH. Nilai IC, dibawah 50 ppm, 50-
100 ppm, 100-150 ppm, 150-200 ppm, dan
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Figure 2 FTIR spectrum of ulvan resulting from 15 minutes extraction
Gambar 2 Spektrum FTIR ulvan hasil ekstraksi 15 menit

diatas 200 ppm menunjukkan bahwa bahan
memiliki aktivitas antioksidan berturut-turut
yang sangat kuat, kuat, sedang, lemah dan
sangat lemah (Molyneux, 2004).

KESIMPULAN

Ekstraksi dengan autoklaf 121°C dan
waktu 30 menit tidak menghasilkan ulvan,
sebaliknya penggunaan suhu 121°C dan waktu
15 menit menghasilkan endapan ulvan dengan
rendemen 98%, kadar gula total 46,1%, kadar
sulfat 21,53% dan aktivitas antioksidan 469
ppm. Ulvan memiliki aktivitas antioksidan
yang tergolong lemah. Potensi ulvan sebagai
penghasil antioksidan tergolong kecil.
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