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ABSTRAK

Pengembangan teknologi ekstraksi pektin bermetoksil rendah terus dieksplotasi karena tanantan(sumber yang rélatif terbatas. Tujuan
penelitian adalah untuk memperoleh pektin bermetoksil rendah langsung-dari ekstraksi kulit jeruk nipis«(Citrus-aurantifolia Swingle).
Penelitian didahului oleh dua tahap penelitian pendahuluan menggunakan rancangan acak lerigkap yang-masing-masing bertujuan
memperoleh suhu ekstraksi (tahap pertama) dan lama waktu ekstraksi (tahap kedua) terbaik untuk’/digunakan sebagai kondisi proses
ekstraksi pada penelitian utama. Desain penelitian utama menggunakan-rancangan-acak lengkap pela faktorial dengan tiga ulangan.
Faktor pertama adalah tipe pelarut (P): P1 (amonium oksalat+asand Oksalats~asam sitrat) dan P2\(amonium oksalat+asam oksalat,
asam klorida), dan faktor kedua pH (K): K1 (pH 1) dan K2/(pH, 2), serta sébagai pembandinig adalah menggunakan pelarut PO [asam
sitrat, asam klorida; pH 2,0]. Ekstraksi suksesif dua tahap mehggunakan suhu- 100°C dilakukan selama 45 menit dengan pelarut
amonium oksalat+asam oksalat, dilanjutkan 10/'menit menggunakan pelarut @sam sittat atau asam klorida. Parameter pengukuran
meliputi rendemen, derajat esterifikasi (DE)s-kadar asam uronatykadar metoksil, kadar air, kadar abu, serta berat ekivalen. Dari hasil
penelitian diketahui bahwa interaksi tipe-pelarut dan,pH padd perlakuanyP2K2 (amonium oksalat+asam oksalat, asam klorida) dapat
langsung menghasilkan pektin bermetoksil-tendah, dari kulit jeruk nipis'dengan.nilai DE 45,77%, kadar metoksil 1,53% dan kadar abu
4,77%. Pelarut amonium oksalat+asam/oksalat’(t1) dan'asam klerida (t2)(P2) pada kedua tingkat pH menghasilkan rendemen pektin
10,0%, kadar AUA 19,21%, dan nilai BE-1878,82( Kadar air pektin sebesar 7,91% dihasilkan dari tingkat pH 2 (K2) pada kedua tipe
pelarut. Untuk memperoleh pektin bermetoksil rendah darikulit jeruk nipis direkomendasikan menggunakan pelarut P2K2 (amonium
oksalat+asam oksalat, asam kloridazpH 2) pada suhu ekstraksi{100°C.

Kata kunci: kulit jeruk nipis,pektin betmetoksil.rendah; amenium oksalat-asam oksalat, asam klorida, derajat esterifikasi
ABSTRACT

Usmiati S, Mangunwidjdja D, Noor-E; Richartia N, and Prangdimurti E. 2016. Spontaneously production of low methoxyl pectin
from peel of Citrus autantifoliadSwingle‘using solvent of ammonium oxalate and acid. The development of extraction technology
of low methoxyl pectin/LMP, continieto be explored caused by limited the plant source. The research objective was to obtain low
methoxyl pectin{directly from the.pectin extraction of lime peel (Citrus aurantifolia Swingle). The study was preceeded by a two-
stage prelimindry researches.wusing.a completely randomized design, each of which was to obtain the best temperature (first stage) and
durationof extraction (second stage) to be used as a condition of extraction process in the primary research. The primary research used
factorial completely randomized design with three replications. The first factor was solvent type (P): P1 (ammonium oxalate+oxalic
acid), citricvacid) and P2 (ammonium oxalate+oxalic acid, hydrochloric acid), and the second factor was pH (K): K1 (pH 1) and
K2 (pH"2), as well as control was solvent PO [citric acid (t1), hydrochloric acid (t2); pH 2.0]. Successive two-stage extraction on
100°€, was done for 45 minutes using ammonium oxalate+oxalic acid followed by 10 minutes using citric acid or hydrochloric acid.
Measurement parameters included yield, degree of esterification (DE), anhidrouronic acid/AUA levels, methoxyl content, moisture
content, ash content, and equivalent weight. From the results of research, the interaction between solvent tipe and acidity level of P2K2
(ammonium oxalate+oxalic acid, hydrochloric acid; pH 2) could directly produce LMP from extraction of lime peel characterized by
DE of 45.77%, methoxyl content of 1.53% and ash content of 4.77%. Effect of solvent of ammonium oxalate+oxalic acid, hydrochloric
acid (P2) at both pH levels resulted pectin yield of 10.0%, AUA of 19.21%, and equivalent weight of 1878.82. The pectin moisture
of 7.91% was produced from acidity of pH 2 (K2) on both type of solvent. To obtain LMP from peel of Citrus aurantifolia Swingle it
was recommended to use the extraction solvent of P2K2 (ammonium oxalate+oxalic acid, hydrochloric acid; pH 2) on temperature of
100°C.

Key words: Lime peel, low methoxyl pectin, ammonium oxalate-oxalic acid, hydrochloric acid, degree of esterification
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PENDAHULUAN

Pektin merupakan polisakarida yang digunakan
sebagai material fungsional dalam pangan dan farmasi.
Tanaman sumber pektin yang potensial tersedia cukup
banyak, terutama buah-buahan. Pektin dapat diekstrak
dari bagian daging buah, bunga, dan limbah (kulit,
biji, pomace). Penelitian ekstraksi pektin dari berbagai
sumber tersebut antara lain dari daging buah plum
Jepang!, kiwi?, bunga matahari®, kulit kakao®, kulit buah
naga’®, kulit pisang®, kulit nanas’, kulit jeruk®’, kulit
lemon'®, kulit markisa!!, kulit mangga'?, pomace apel'>'4,
pomace lemon', cake kanola'é, dan biji bunga dollar
rambat!’. Pektin komersial terutama diekstrak dari kulit
jeruk dan buah apel sebagai limbah dari pabrik penghasil
jus. Buah apel mengandung 10-15% pektin basis kering,
sementara kulit jeruk mengandung pektin 20-30% lebih
tinggi dibandingkan apel'®.

Jenis buah lain yang juga potensial sebagai sumber
pektin adalah jeruk nipis (Citrus aurantifolia Swingley,
Pektin dapat ditemukan melimpah dalam epikarp
(flavedo), mesokarp (albedo) dan endokarp (porsi‘edible)
dari jeruk nipis’®. Di Indonesia, khususnya, kabupaten
Kuningan sebagai penghasil sirup jeruk-nipis peras
(jeniper) limbah kulit jeruk nipis sering menimbulkan
masalah polusi lingkungan. Metode/teknologi §ang
sesuai perlu diadopsi untuk pemanfaatannya yaitu'dengan
mengkonversi menjadi produk™yang’;bernilai’ tambah.
Recovery dari limbah Kulit jeruk‘dapat-meningKatkan
hasil ekonomi dari »suatu . tnit pengolahan,-'selain
mengurangi masalah polusi lingkungan.

Pektin dibedakan/ kedalam, dua ‘tipe” berdasarkan
derajat esterifikasi (DE/degree of esterification) yaitu
pektin bermetoksil tinggi/(high/ methoxyl_pectin/HMP,
DE >50%) dan pektinbetmetoksil rendah{(low methoxyl
pectin/LMP; DE..<50%)..Dalam- dunia perdagangan,
harga LMP relatif mahal karena banyak digunakan
untuk matriks- penjérap; pergkapsul, serta penghantar
mikronrolekul dan, makremolekul penting, dan sel-sel
hidup untuk qmencapaistarget pelepasan dalam tubuh.
Pektin bermetoksil rendah dapat diisolasi dalam jumlah
yang sedikit dari tanaman sumber yang relatif terbatas
diantaranya diekstrak dari daging jambu mete'®, kulit
buah naga’, kulit jeruk manis®, kulit pepaya?!, kulit
nangka?, buah plum Jepang', kulit markisa®, biji bunga
dollar rambat'”, cake kanola'® dan bunga matahari*.

Teknologi ekstraksi LMP dari berbagai sumber masih
terus dieksplorasi. Teknik ekstraksi pektin menggunakan
asam biasanya menghasilkan pektin dengan DE tinggi®.
Ekstraksi pektin jeruk nipis dengan Microwave Assisted-
Extraction menghasilkan pektin bermetoksil tinggi'.
Teknologi ekstraksi LMP antara lain dapat dilakukan
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dengan demetilasi terhadap HMP. Metode demetilasi
antara lain: (a) demetilasi asam; (b) demetilasi basa; (c)
demetilasi enzimatik; dan (d) demetilasi dan amidasi
menggunakan amonia dalam alkohol atau pengentalan
dengan amonia cair. Demetilasi dengan amonia dalam
sistem cairan menunjukkan gugus metoksil pektin lebih
mudah terakses ke amonia®. Produksi LMP dari kulit
jeruk nipis secara langsung dengan pelarut kombinasi
amonia dan asam belum dipelajari secara ekstensif.

Proses hidrolisis dan ekstraksi makromolekul pektin
dari jaringan tanaman, dan kelarutannya dapat -berubah
di bawah pengaruh beberapa faktor”(suhulpH, waktu,
tipe pelarut ekstraksi). Kombinasi beberapa faktor perlu
ditetapkan untuk memperoleh kondisizoptimal ekstraksi
pektin.cTujuan (penelitian“adalah.-mendapatkan pektin
bermetoksil rendahdarikulit-jeruk nipis-secara langsung
menggunakan pelarut kombinasi amonium oksalat+asam
oksalat\ dengan: asam (pada (tingkat keasaman rendah
berdasarkan‘parameter proses pH, suhu, dan waktu.

BAHAN-DAN METODE

Bahan

Bahan baku yang digunakan dalam penelitian ini
adalah kulit jeruk nipis Citrus aurantifolia Swingle yang
diperoleh dari Kelompok Wanita Tani (KWT) Cimanggu,
sebagai limbah dari proses produksi jeruk nipis peras.
Bahan kimia yang digunakan terdiri atas etanol absolut
p-a (Merck), amonium oksalat p.a (Merck), asam oksalat
p-a (Merck), asam sitrat p.a (Merck), asam klorida p.a
(Merck), natrium hidroksida p.a (Merck), natrium klorida
p.a (Merck), indikator fenol merah, dan alkohol teknis.
Peralatan yang digunakan adalah water bath (K&K,
Korea), inkubator (Lab-Line), refrigerator, peralatan
gelas, baki gelas, corong saring, dan lembaran kertas
saring halus ukuran 60cmx60cm (Filtra).

Tempat dan waktu penelitian

Penelitian dilakukan di laboratorium kimia dan
mikrobiologi Balai Besar Penelitian dan Pengembangan
Pascapanen penelitian
berlangsung dari bulan September 2013 sampai dengan
Januari 2014.

Pertanian. Pelaksanaan

Tahap penelitian
Sampling dan persiapan sampel

Sebelum dimulai proses ekstraksi, bahan sisa tidak
larut alkohol (alcohol-insoluble material/AIM) disiapkan
untuk membuang komponen dengan bobot molekul
rendah, termasuk sejumlah kecil asam galakturonat
bebas?”. Kulit jeruk nipis dipotong-potong; kemudian
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dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C. Kulit jeruk
kering dihaluskan menggunakan blender. Selanjutnya,
bahan sisa tidak larut alkohol (a/cohol insoluble material/
AIM) disiapkan dengan merendam bubuk kulit jeruk
kering menggunakan alkohol 70% (v/v) pada suhu 70°C
selama 20 menit berturut-turut dilakukan sebanyak empat
kali untuk membuang gula bebas, pigment, komponen
pengotor lainnya sebanyak mungkin, mengikuti prosedur
dari Koubala et al.'?. Bahan AIM kemudian dikeringkan
menggunakan etanol 90% (v/v), ditempatkan di atas baki
aluminium selama lima jam untuk menguapkan sisa-sisa
alkohol, kemudian dikeringkan mengunakan oven selama
15-16 jam (modifikasi metode Yapo and Koffi'®). Bahan
sisa tidak larut alkohol yang kering tersebut disimpan di
tempat kering sampai dilakukan proses ekstraksi.

Produksi pektin dari kulit jeruk nipis

Untuk memperoleh LMP, penelitian pendahuluan
dilakukan untuk memperoleh pengaruh suhu dan wakfu
secara mandiri dengan pelarut asam sitrat?®. Suhujdan
waktu terpilih kemudian digunakan pada pénelitian
utama. Ekstraksi pektin dari kulit jeruk nipi$ dilakukan
dengan modifikasi metode Yapo and Koffi'®. Secara
umum, karakteristik pektin dipengaruhi, oleh kondisi
proses ekstraksi (suhu, waktu, keasaman/pH¢dan _tipe
pelarut). Tipe pelarut, pH dan lamawaktupada penelitian
pendahuluan mengacu pada.berbagai. hasil~penelitian
terdahulu pada ekstraksi pektin ddri berbagai Kulit jeruk
yang menghasilkan DExrendahi(<50%)( yaitudengan
asam sitrat pada pH 2(selama-60 menit.

1 Penelitian pendahuluan

Penelitian pendahuluan dilakukan dengan dua tahap.
Penelitian pendahuluan’tahap{pertama‘bértujuan untuk
mendapatkan suhu ekstraksi.terbaik. Penelitian didesain
menggunakan rancangan_acak lengkap (RAL) dengan
perlakuan suhuyaitu{/A= 60°,B=80°, dan C=100°C, yang
diulangrtiga kali.

Proses .gkstraksi ‘pektin dari kulit jeruk nipis
diuraikansebagai berikut. Pektin diekstrak menggunakan
pelarutidan pH perlakuan pada perbandingan padatan
dan.pelarut sebesar 1:25 (b/v). Dua ekstraksi suksesif
dilakukan yaitu t1=60 menit dan t2=10 menit. Pada akhir
ekstraksi, ekstrak kental disaring dengan kertas saring
halus (60x60 cm?; Filtra). Ekstrak segera distabilkan pada
pH 4. Ekstrak kental dari t1 dan t2 disatukan, dilarutkan
dan dipresipitasi pada suhu 5°C selama dua jam dengan
alkohol 95% sebanyak tiga kali volume ekstrak. Ekstrak
disaring selama satu malam. Presipitat lalu dicuci dua kali
dengan etanol 70% dan terakhir dengan etanol 95%. Sisa
alkohol dibuang dengan penyaringan selama lima jam.

Presipitat dikeringkan dengan oven suhu 40-50°C selama
15-16 jam pada baki gelas. Flake kering dihaluskan
kemudian dimasukkan ke dalam wadah dan disimpan
pada kondisi kering di suhu ruang sampai dilakukan
analisis parameter mutu. Pengukuran parameter meliputi
rendemen pektin’, kadar abu dan kadar air menurut
metode AOAC?, kadar metoksil, berat ekivalen (BE),
serta perhitungan AUA (Anhydro Uronic Acid/asam
anhidrouronat) dan derajat esterifikasi (DE). mengacu
pada metode Owens et al.*°.

Penelitian pendahuluan tahap¥ keduas~bertujuan
untuk memperoleh waktu ekstraksi, pektin yang terbaik.
Desain penelitian menggunakannRAL deéngan perlakuan
lama waktu ekstraksi yang meliputi: A= 45 menit, B=90
menit, dan C= 35 menit, ‘sebagai lama waktu ekstraksi
pada’tl. Penclitian(tahap kedua ini.menggunakan tiga
ulangan , dengan (parameter-pengukuran sama dengan
tahap pertamasData yang dihasilkan dari tahap pertama
dan-_kedua \dianalisis statistik menggunakan sistem
analisis-statistik SPSS for windows (ver. 17). Uji Duncan
dilakukan untuk mengevaluasi perbedaan nyata diantara
nilai rataan/pada; selang kepercayaan 95% (P<0,05).

2 Renelitian\utama

Perelitian utama dilakukan untuk memperoleh
LMP)dari kulit jeruk nipis menggunakan perlakuan tipe
dan keasaman pelarut. Kondisi proses ekstraksi pektin
menggunakan suhu dan lama waktu ekstraksi terbaik dari
hasil penelitian pendahuluan tahap pertama dan kedua.

Rancangan percobaan dan analisis statistik penelitian
utama

Empat kondisi ekstraksi pektin dari kulit jeruk nipis
pada penelitian utama didesain menggunakan rancangan
acak lengkap pola faktorial dengan tiga ulangan. Faktor
pertama adalah pelarut (P) terdiri atas P1 (amonium
oksalat+asam oksalat, asam sitrat) dan P2 (amonium
oksalat+asam oksalat, asam klorida), dan faktor kedua
adalah pH atau tingkat keasaman (K) terdiri atas K1 (pH
1) dan K2 (pH 2). Pada penggunaan pelarut amonium
oksalat+asam oksalat dilakukan 45 menit dan penggunaan
asam sitrat atau asam klorida selama 10 menit. Susunan
perlakuan adalah sebagai berikut:

1. P1K1 = [amonium oksalat+asam oksalat, asam sitrat;
pH 1]

2. P1K2 = [amonium oksalat+asam oksalat, asam sitrat;
pH 2]

3. P2K1 = [amonium oksalat+asam oksalat, asam
klorida; pH 1]
4. P2K2 = [amonium oksalat+asam oksalat, asam

klorida; pH 2]
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Konsentrasi amonium oksalat yang digunakan
adalah 0,25% (keasaman pH 2 menggunakan asam
oksalat). Sebagai pembanding digunakan pektin yang
diekstraksi dari kulit jeruk nipis menggunakan pelarut
asam sitrat pada waktu ekstraksi pertama (t1) dan asam
klorida pada waktu ekstraksi kedua (t2) dengan keasaman
pelarut pada pH 2. Pengukuran parameter pektin hasil
penelitian utama adalah sama dengan pada penelitian
pendahuluan meliputi rendemen, kadar air dan abu, nilai
DE dan BE, kadar metoksil, dan kadar AUA. Data yang
dihasilkan selanjutnya dianalisis statistik menggunakan
sistem analisis statistik SPSS for windows (ver. 17).
Uji Duncan dilakukan untuk mengevaluasi perbedaan
nyata diantara nilai rataan pada selang kepercayaan 95%
(P<0,05).

Analisis dan karakterisasi pektin kulit jeruk nipis
Pengukuran rendemen pektin

Rendemen pektin dicatat sebagai persentase hasil
yaitu gram pektin kering per gram bubuk kulit jeruk®.

Pengukuran kadar abu dan air

Kadar abu diukur dengan menimbang ‘satufgram
pektin, kemudian dipanaskan di dalam|tanur{bersuhu
600°C selama empat jam. Residu didinginkan‘di dalam
desikator dan ditimbang hingga’berat konstan. Mntuk
mengukur kadar air, satu grampektin ‘dikeringkan pada
suhu 100°C selama empat janrhingga berat konstan?’A94¢,

Pengukuran berat ekivalen

Pengukuran kadar metoksilyAUA, danBE dilakukan
dengan metode Owens-et al.29ve, Nilai BE digunakan
untuk menghitung kadar AUA dan, DE, Berat ckivalen
diukur dengan menimbang 0,5.g-pektin dalam tabung
kemudian dibasahi dengan. lima mL etanol. Satu gram
NaCl ditambahkan/untuk’mempértajam hasil akhir. Air
distilasi bebas karbony(100 mE) dan enam tetes indikator
fenol merah ditambahkarn:, Campuran kemudian diaduk
dengan eepat_agar seluruh substansi pektat terlarut dan
tidakvada gumpalan. Titrasi dilakukan perlahan (untuk
menghindari kemungkinan deesterifikasi) dengan NaOH
0,L-N (sudah distandarisasi) hingga warna indikator
berubah menjadi pink (pH 7,5) dan bertahan selama 30
detik. Larutan yang sudah dinetralisasi digunakan untuk
mengukur metoksil. Persamaan yang digunakan untuk
menghitung BE adalah sebagai berikut:

weight of sampl (g)x 1000

Equivalent weight = - , -
ml of alkali x Normality of alkali
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Pengukuran kadar metoksil

Pengukuran kadar metoksil (MeO) dilakukan
dengan menambah 25 mL NaOH 0,25N untuk mentitrasi
larutan, dikocok dengan kuat dan dibiarkan selama 30
menit di suhu ruang. Dua puluh lima mililiter HCI 0,25N
kemudian ditambahkan dan dititrasi hingga titik akhir
menghasikan warna pink seperti sebelumnya. Persamaan
berikut digunakan untuk menghitung kadar metoksil:

MeO% = meq of sodium hydroxide x 3124100

Weight of sample (ffig)
dimana 31 adalah bobot molekul gugus metoksil.

Penentuan kadar asam” anhidfouronat AAnhydrouronic
acid/AUA)

Dengan/menggunakan nilai BE dan kadar metoksil,
asam hidrouronat dihitung dari ekspresi sebagai berikut:

AU AS 176 x 10

dimana 176-adalah bobot molekul AUA, dan

wtof sample (mg)

y
meq of alkali for free acid +meq of alkali for methoxyl

Penentuan Derajat Esterifikasi

Derajat esterifikasi (DE) pektin dihitung seperti
berikut:
1763 MeO %x 100

e AUA %

% DE

dimana MeO adalah persentase kadar metoksil.

HASIL DAN PEMBAHASAN

1 Penelitian pendahuluan

Berdasarkan hasil, suhu ekstraksi tidak berpengaruh
terhadap kadar abu, kadar air, berat ekivalen dan nilai
DE pektin, namun nyata berpengaruh (P<0,05) terhadap
rendemen, kadar metoksil dan AUA (Tabel 1). Pada
penelitian pendahuluan tahap pertama ini dipilih suhu
100°C yang menghasilkan pektin dengan kombinasi
karakteristik relatif baik yaitu nilai DE yang relatif
rendah (80,72%) dengan kadar metoksil 9,49%, kadar
AUA 66,79%, dan rendemen tertinggi (7,19%). Suhu
ekstraksi 100°C kemudian digunakan untuk ekstraksi
pektin tahap selanjutnya. Tabel 1 menunjukkan profil
pektin menggunakan pelarut asam sitrat pada beberapa
tingkat suhu ekstraksi.
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Tabel 1. Hasil penelitian pendahuluan tahap pertama ekstraksi pektin dari kulit jeruk nipis

Table 1.  Results of first step of preliminary research the lime peel extraction

No Perlakuan/ Parameter/ Parameters
Treatments Rendemen (dari K. Abu/ Ash K. Air/ BE/ Eq.W K. Metoksil/ K. AUA/ DE/ DE
AIM)/Yield (from content Moisture Methoxyl AUA
AIM) content content
1. A 3,02%a 1,97%a 9,95%a 2050,62a  11,85%a 76,24%a  87,65%a
2. B 4,83%b 2,98%a 8,64%a 1509,17a  8,69%b 61,08%b "« 80,78%a
3. C 7,19%c 3,09%a 8,82%a 1417,32a  9,49%ab 66,79%ab~" 80,72%a

Keterangan/Remarks: A = suhu ekstraksi pektin 60°C; B = suhu ekstraksi pektin 80°C; C = suhu ekstraksi pektin100°C
A =pectin extraction temperature of 60°C; B =pectin extraction temperature of 80°C; C =pectin extraction.temperature.of 100°C

Hidrolisis kimia pektin menggunakan asam pada
suhu tinggi merupakan dua fenomena simultan yaitu
pertama, terlepasnya gula-gula sebagai produk hidrolisis
pektin; kedua, degradasi pektin karena pengaruh asam
dan suhu panas’. Derajat esterifikasi yang rendah
dihasilkan oleh pektin yang banyak termetilasi’, yaitu
lepasnya gugus metil schingga pektin mengandung
gugus karboksil. Pada tahap ini masih dihasilkan
pektin bermetoksil tinggi (DE>50%). Penggunaan’ suhy
ekstraksi hingga 100°C belum mampu meningkatkan
banyaknya pektin yang termetilasi.

Kadar metoksil pektin bervaridsi) tergantung pada
derajat metilasi atau derajat esterifikasi*?,.Pektin derigan
nilai DE rendah umumnya memiliki kadar metoksil yang
rendah. Pada Tabel 1, suhu‘tinggi”100°C menghasilkan
kadar metoksil pektin yangrendah.(9,49%)sejalan-dengan
nilai DE (80,72%)~Pada suhu rehidal kemungkinan
proses hidrolisis pemutuSan rantai pektin-terhambat,
sehingga kadar metoksil’'masih tinggi.

Kadar AUA yang tinggi kemungkinan ‘disebabkan
oleh reaksi hidrolisis\ “protopektin ¢ menjadi asam
D-anhidrogalakturonat®™. Fragye é¢“.al. menyatakan
bahwa pada suhurtinggi.terjadi peningkatan hidrolisis
oleh asam pada’sisi ranfai gula pektin yang meningkatkan
kadar AUA( Tren sebaliknyarpada ekstraksi dengan suhu
rendah‘menggunakan asdm sitrat (asam lemah), hasilnya
mirip dengan(ekstraksi menggunakan air panas. Koubala
et al.'> mielaporkan bahwa ekstraksi pektin dari kulit
‘ambarella’ menggunakan pelarut air kaya akan asam
urohat. Kadar AUA menunjukkan tingkat kemurnian

pektin.  Menurut % Food /»Chemieals® Codex* untuk
kemurnian pektinimaka AUA >65%."Kadar AUA dengan
perlakuan stahu-ekstraksi 100%C adalah66,79%, artinya
ekstrak pektin termasuk-memiliki kemurnian tinggi.

Menurut/Rha et-al:3%, sendemen pektin tergantung
kepada kondisi ekstraksi--Rendemen pektin tinggi pada
suhu ekstraksi)yang/ tinggi dan asam®. Asam yang
panas’ymembantu-.melarutkan pektin dan komponen
pektat lainnya yang tertahan dalam dinding sel tanaman
(protopektin), sehingga dapat meningkatkan rendemen
pektin®’. (Selain itu, tingginya rendemen pektin
kemungkinan disebabkan oleh kontribusi kadar abu yang
tinggi!’. Kadar abu pektin pada ekstraksi suhu 100°C
adalah tertinggi (3,09%) dengan rendemen 7,19% (Tabel
). Pada suhu rendah, dihasilkan rendemen pektin yang
kecil karena terhambatnya proses hidrolisis protopektin
oleh asam*.

Hasil penelitian pendahuluan pada tahap dua
menunjukkan bahwa perlakuan nyata (P<0,05)
mempengaruhi kadar abu, air, dan metoksil, namun
tidak membedakan nilai rendemen, BE, DE dan
kadar AUA (Tabel 2). Dengan mengacu pada tujuan
penelitian utama untuk memperoleh LMP, maka dipilih
lama waktu ekstraksi 45 menit. Pektin yang dihasilkan
memiliki karakteristik nilai DE relatif paling rendah
(72,21%), dengan rendemen dan nilai AUA yang baik
masing-masing 6,93% dan 11,37%. Karakteristik pektin
menggunakan pelarut asam sitrat dengan perlakuan lama
waktu ekstraksi disajikan pada Tabel 2.
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Tabel 2. Hasil penelitian pendahuluan tahap kedua ekstraksi pektin dari kulit jeruk nipis

Table 2. Results of first step of preliminary research the lime peel extraction

No Perlakuan/

Parameter/ Parameters

Treatments Rendemen (dari K. Abu/ 4sh K. Air/ BE/Eq. W K. Metoksil/ K.AUA/  DE/DE
AIM)/ Yield (from content Moisture Methoxyl AUA
AIM) content content

1. A 6,93%a 3,61%ab 8,49%a 5628,58a 1,45%a 11,37%a 72,21%a

2. B 6,67%a 3,39%a 8,15%a 5489,13a 1,54%ab 11,96%a 72,99%a

3. C 7,47%a 3,75%b 6,85%b 6203,54a 1,61%b 12,25%a 75,08%a
Keterangan/Remarks:
A= lama waktu ekstraksi pektin 45 menit; B = lama waktu ekstraksi pektin 90 menit; C = lama waktu ckstraksi pektin 135 menit
A= time of pectin extraction of 45 min; B =time of pectin extraction of 90.min;C =time of pectin extraction of 135 min

Berdasarkan Tabel 2, pektin yang diperoleh
merupakan pektin bermetoksil tinggi (DE>50%).
Penggunaan waktu ekstraksi hingga 135 menip
kemungkinan pektin masih banyak yang belum termetilasi
(pektin masih teresterifikasi). Tabel 2 menunjukkan ‘tren
nilai DE yang relatif rendah pada waktu ekstraksi yang
singkat. Tren nilai DE sejalan dengan tren Kadar metoksil,
dengan waktu ekstraksi pektin 45 menit menghasilkan
kadar metoksil sebesar 1,45%.

Rendemen pektin pada < tahap (penelitian: ini
tidak berbeda antara perlakuan walaupun (digkstraksi
dengan lama waktu hingga 135 menit (Tabel 2). Waktu
ekstraksi yang lebih lama (>60“menit) tidak mémbantu
meningkatkan rendemen pektin*®. Hal'yang,samma tetjadi
pada kadar AUA. Menurut Liang et al.y, tidak)ada
perbedaan kadar AUA‘ berdasarkanperbedaan’ lama
waktu ekstraksi. Namun, terdapat-tren nilai AUA yang
lebih tinggi (12,25%) pada waktw 135 menit. Menurut
Chan and Choo4,“waktu e¢kstraksi, yang lebih lama
kemungkinan befKoentribusi pada~besarnya kadar AUA
karena terjadipeningkatan preses hidrolisis pada sisi
rantai gula pektin. BerdasarkanTabel 2, nilai AUA pektin
berkisan11,37-12;25% lebih rendah dari 65% sehingga
pektintermasuk memiliki tingkat kemurnian yang rendah.
Ketidakmurnian pektin kemungkinan disebabkan oleh
protein,pati dan gula dalam proses pengendapan pektin®.
Tabel' 2 menunjukkan bahwa nilai AUA pektin sejalan
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dengan-kadar abu, tampaknya tidak ada kontribusi kadar
abu yang membedakan-nilat AUA.

Berdasarkan+ ‘hasily dari penelitian pendahuluan,
maka.'suhu 100°C dar lama waktu ekstraksi 45 menit
digunakanfyypada(pen€litian utama. Penelitian produksi
pektin ermetoksil-rendah secara langsung dari bubuk
kulit.jeruk nipis dilakukan dengan perlakuan tipe pelarut
kembinasiamonia dengan asam.

2(Penelitian Utama

Hasil penelitian menunjukkan bahwa tipe pelarut
(P) berpengaruh nyata (P<0,05) terhadap rendemen,
AUA dan berat ekivalen pektin dari kulit jeruk nipis
(Gambar 1), namun tidak nyata terhadap kadar abu,
kadar air, kadar metoksil dan nilai DE. Perlakuan
tingkat pH memberikan hasil yang tidak berbeda pada
seluruh parameter pengukuran, dan antar perlakuan tidak
menunjukkan adanya interaksi.

Menurut Yeoh et al.®’, diantara berbagai kondisi
ekstraksi, maka rendemen pektin biasanya tergantung
pada pelarut ekstraksi. Tanpa pengaruh nilai pH yang
berbeda, rendemen pektin dengan pelarut P2 (amonium
oksalatt+asam oksalat, asam klorida) adalah 10,00% lebih
tinggi (P<0,05) dibanding P1 (amonium oksalat+asam
oksalat, asam sitrat) sebesar 7,11% dan pembanding/
POK2 (PO0) sebesar 8,41% (Gambar 1a).
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Gambear 1. Pengaruh tipe pelarut ekstraksi terhadap rendemen (a); kadar AUA (b) dan berat ekivalen (c) pektin
dari kulit jeruk nipis (P1 = amonium<ksalat+asam oksalat, asam sitrat; P2 = amonium oksalat+asam oksalat, asam
kloridajppembanding/POK2 =)asam sitrat, asam klorida; pH 2))

Figure 1. The effect of extractionsolvent.on yield (a), AUA content (b) and equivalent weight (c) of lime peel pectin
(P1 = ammonium oxalate+oxalic acidycitric acid; P2\s.ammonium oxalate+oxaic acid, chloric acid, POK2 = citric
aeid, hydrochloric acid; pH 2)

Rendemen pektin “yang “tinggi ' disebabkan oleh
banyaknya substansi pektat’ yang terikat lepas,® dari
dinding sel tanaman, sumber’s,” Amonium Ceksalat
merupakan agen pengkelat kalsium yang siap ‘mengikat
kation dan membantu pektin terlepas)dari-dinding sel*.
Dengan demikian dapat ‘disimpulkan~baliwa amonium
oksalat merupakan ekstraktan’yang sangat baik'>. Asam
klorida (asam_kuat) dapat menyebabkan kemampuan
untuk melartitkan protopektifiydi dalam bahan sumber
meningkat’'; sehingga menghasilkan rendemen yang
tinggi. Hasil penelitian,_menunjukkan tingkat pH tidak
membedakan ‘fendemen pektin. Hal ini kemungkinan
jumlah ~ketersediaan ion OH- pada dua tingkat pH
petlakuan tidak cukup membantu melarutkan substansi
pektat yang tidak larut air dapat terekstraksi®, sehingga
rendemen pektin relatif sama.

Bila dibandingkan dengan rendemen pektin dari
apel pomace (10-13%), rendemen pektin pada penelitian
ini (10%) menunjukkan bahwa kulit jeruk nipis potensial
sebagai sumber pektin komersial’. Hal ini bermanfaat
dalam menyelesaikan masalah manajemen limbah
kulit buah serta menjadi penghasilan tambahan dalam
pengolahan jus buah pada skala industri.

Nilai AUA pektin yang dihasilkan dengan pelarut
P2 (19,21%) nyata (P<0,05) lebih tinggi dibandingkan
pelarut P1 (15,54%) dan pembanding/POK2 (8,41%)
(Gambar 1b). Nilai AUA penelitian ini rendah dan
menunjukkan bahwa pektin memiliki kemurnian yang
rendah (<65%). Hal ini disebabkan oleh beberapa faktor.
Pertama kemungkinan masih adanya protein, pati dan
gula dalam pektin®. Kedua, tingkat keasaman dari kedua
pelarut kemungkinan belum cukup menciptakan kondisi
terjadinya hidrolisis pada sisi rantai gula pektin yang
dapat meningkatkan nilai AUA. Ketiga, kadar AUA
yang rendah kemungkinan karena adanya kadar abu yang
tinggi'’.

Penggunaan pelarut P2 menghasilkan BE (1878,2)
lebih rendah dari pelarut P1 (2764,83) dan pembanding/
POK2 (8067,66) (Gambar 1c). Peningkatan derajat
esterifikasi  menyebabkan  penurunan  kandungan
asam bebas pektin sehingga berat ekivalen menjadi
tinggi*?. Hal ini berarti bahwa BE pada perlakuan P2
menghasilkan asam galakturonat bebas yang lebih tinggi
dari P1 dan pembanding/POK2 karena DE yang lebih
rendah. Amonium oksalat tampaknya dapat menurunkan
nilai DE. Amonium oksalat dalam sistem cairan/larutan

131



| Jurnal Penelitian Pascapanen Pertanian | Volume 13 No.3 Desember 2016 : 125 - 135

menyebabkan gugus metoksil pektin lebih mudah
terakses ke amonia®, pektin menjadi banyak termetilasi.
Selain itu, kondisi asam dan suhu tinggi menyebabkan
pektin terdegradasi menjadi protopektin sehingga nilai
DE rendah®.

Penelitian menunjukkan terdapat interaksi (P<0,05)
antara tipe pelarut dengan tingkat pH terhadap nilai DE,
kadar metoksil dan abu pektin dari kulit jeruk nipis,
namun tidak ada interaksi dari kedua faktor terhadap
BE, kadar abu, kadar air, kadar AUA, maupun rendemen
pektin. Nilai DE pektin pada penelitian utama lebih
rendah dibandingkan pada penelitian pendahuluan
maupun pembanding/POK2 (DE 77,52%) (Gambar
2a). Pektin menggunakan pelarut P2K2 (amonium
oksalat+asam oksalat, asam klorida; pH 2) memiliki nilai
DE terendah (45,77%) dengan kadar metoksil 1,53%
(Gambar 2b). Pektin ini termasuk pektin bermetoksil
rendah (DE<50%). Berdasarkan hasil, ekstraksi pektin
dengan pelarut amonium+asam dan pH rendah dapat
menurunkan nilai DE dibandingkan penggunaan pelatut
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pada penelitian pendahuluan. Nilai DE rendah (45,77%)
tampaknya dipengaruhi oleh penggunaan pelarut
kombinasi amonium oksalat (agen pengkelat), asam
klorida (bersifat asam kuat), dan keasaman rendah pH 2.

Berdasarkan hasil penelitian, kadar abu pektin dari
kulit jeruk nipis dipengaruhi (P<0,05) oleh interaksi
tipe pelarut dengan tingkat pH dengan kisaran nilai
1,44-4,77%. Gambar 2¢ menunjukkan bahwa ekstrak
pektin dari kulit jeruk nipis memiliki kadar.abu tertinggi
pada perlakuan P2K2 (4,77%). Penggunaan, amonium
oksalat kemungkinan menghasilkan.gugus amonia dan
bereaksi dengan pektin®*. Reaksi~ini *mieningkatkan
pembentukan ikatan hidrogen, \diantata) rantai pektin,
sementara ikatan dengan kalsium menjadi lemah. Pelarut
kombinasi amonium oksalat+asam-klerida dengan pH
2 dapat meningkatkan ‘hidrolisis protepektin. Hal ini
kemungkinan meényebabkan ikatan” molekul melalui
jembatan kalsium menjadi lemah; sehingga ion kalsium
terukur sebagai komponen kadar abu yang tinggi.
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Gambar 2. Pengaruh interaksi antara tipe pelarut dan keasaman terhadap DE (a), kadar metoksil (b) dan kadar abu
(c) pektin dari kulit jeruk nipis (P1K1 = (amonium oksalat+asam oksalat, asam sitrat; pH 1), P1K2 = (amonium
oksalat+asam oksalat, asam sitrat; pH 2), P2K1 = (amonium oksalat+asam oksalat, asam klorida; pH 1), P2K2 =

(amonium oksalat+asam oksalat, asam klorida; pH 2), pembanding/POK2 = (asam sitrat, asam klorida; pH 2)
Figure 2. The effect of interaction between extraction solvent and acidity on degree of esterification (DE) (a), methoxyl
content (b), and ash content (c) of lime peel pectin (PIK1 = ammonium oxalate+oxalic acid, citric acid; pH 1), PIK2

= (ammonium oxalate+oxalic acid, citric acid; pH 2), P2K1 = (ammonium oxalate~+oxalic acid, hydrochloric acid,
pHI), P2K2 = (ammonium oxalate+oxalic acid, hydrochloric acid, pH 2), POK2 = (citric acid, hydrochloric acid;, pH
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Gambar 3. Pengaruh keasaman terhadap kadar air pektin dari kulit jeruk nipis (K1= pH1;K2 pH 2; POK2 (asam
sitrat, asam klorida; pH'2)
Figure 3. The effect of acidity on moisture of lime peel pectin (K1 <pH 1, K2-= pH2; POK2 = citric:ac¢id, hydrochloric
acid; pH2)

Hasil penelitian menunjukkan bahwa tingkat
keasaman berpengaruh nyata (P<0,05) terhadap kadap
air pektin dengan berkisar 7,91-8,86%, dan  tidak
mempengaruhi parameter rendemen, kadar abu,Kadar
metoksil, kadar AUA, serta nilai DE dan BE. Analisis
statistik juga menunjukkan tidak terdapat interaksi
tipe dan keasaman pelarut terhadap seluruh parameter
pengukuran.  Berdasarkan Gambar)3, pektin yang
diekstrak dengan keasaman K2 (pH 2) memiliki~kadar
air 7,91% lebih rendah dari perlakuan KIN(pH1)(8,86%)
dan pembanding/POK2 (7,89%).

Berdasarkan  hasil’ pénelitiafiy ¥ penggunaan
tingkat keasaman ekstraksicpH 2 pektin kemungkinan
mempunyai struktur ikatan" molékul &omponen ”di
dalamnya yang lebih_terbuka. ‘Bahan\sumber-pektin
mengalami kerusakan struktar yang-kompleks'® dengan
adanya penggunaan pelarut ekstraksi berupa asam dan/
atau basa pada tingkat keasaman, suhu-dan lama waktu
tertentu. Secara,alamiah;, kadar air- pektin yang tinggi
kemungkinan berhubungan dengan sifat higroskopis dari
bubuk pektin‘kering®;sehingga mudah menyerap air dari
lingkuhgarn.

KESIMPULAN

Dari penelitian pendahuluan tahap pertama
diperoleh suhu ekstraksi pektin terbaik adalah 100°C dan
tahap kedua memperoleh lama waktu ekstraksi terbaik
selama 45 menit. Interaksi tipe dan tingkat keasaman
pada perlakuan P2K2 (amonium oksalattasam oksalat,
asam klorida; pH 2) dapat langsung menghasilkan
pektin bermetoksil rendah dari kulit jeruk nipis dengan
nilai DE 45,77%, kadar metoksil 1,53% dan kadar abu

4.77%. Pelatut amonium oksalat+asam oksalat, asam
klorida (P2) pada’ kedua tingkat pH menghasilkan
rendemen pektin®10,0%, kadar AUA 19,21%, dan nilai
BE-1878,82.\Kadar _air pektin sebesar 7,91% dihasilkan
dari tingkat pH 2.(K2) pada kedua tipe pelarut. Untuk
memperoleh pektin bermetoksil rendah dari kulit jeruk
nipis. direkomendasikan menggunakan pelarut P2K2
(amonium’ oksalat+asam oksalat, asam klorida; pH 2)
pada’suhu ekstraksi 100°C.
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