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Abstrak

Ekstraksi karagenan secara konvensional umumnya menggunakan larutan alkali, seperti kalium hidroksida (KOH),
yang dapat menghasilkan limbah selama pengolahan. Deep Eutectic Solvent (DES) berbasis choline chloride—
glycerol dikaji sebagai alternatif pelarut untuk ekstraksi karagenan rumput laut. Penelitian ini bertujuan
mengoptimalkan ekstraksi karagenan dari Gracilaria verrucosa menggunakan Response Surface Methodology
(RSM) dengan Box—Behnken Design (BBD). Variabel yang dikaji meliputi waktu ekstraksi, rasio DES terhadap
bahan, dan ukuran partikel, dengan rendemen dan kadar sulfat sebagai respons. Karakteristik gugus fungsi
dianalisis menggunakan Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). Berdasarkan 15 percobaan, rendemen
berkisar antara 62,62-91,95% dan kadar sulfat antara 3,4-4,6%. Model rendemen tidak signifikan (p = 0,192),
sedangkan model kadar sulfat signifikan (p = 0,003). Kondisi optimum prediksi diperoleh pada waktu ekstraksi
2,899 jam, rasio DES 0,10, dan ukuran partikel 29,697 mesh. Pengujian pada kondisi aktual, yaitu waktu ekstraksi
3 jam, rasio DES 0,10, dan ukuran partikel 20 mesh, menghasilkan rendemen 86,4% dan kadar sulfat 4,601%.
Spektrum FTIR menunjukkan pita serapan sekitar 1034 dan 856 cm™, sedangkan pita sekitar 930 cm™ tidak terlihat
jelas. Jenis karagenan yang dihasilkan belum dapat ditentukan secara pasti berdasarkan FTIR sehingga diperlukan
analisis lanjutan. Penelitian ini memberikan dasar awal untuk mengkaji penggunaan DES choline chloride—
glycerol dalam ekstraksi karagenan. Kondisi optimum prediksi juga memerlukan validasi eksperimental.

Kata kunci: Deep Eutectic Solvent, Gracilaria verrucosa, kadar sulfat, karagenan, Response Surface
Methodology, rendemen.

Abstract

Conventional carrageenan extraction typically uses alkaline solutions, such as potassium hydroxide (KOH), which
can generate waste during processing. A choline chloride—glycerol-based Deep Eutectic Solvent (DES) was
investigated as an alternative solvent for the extraction of seaweed polysaccharides. This study aimed to optimize
carrageenan extraction from Gracilaria verrucosa using Response Surface Methodology (RSM) with a Box—
Behnken Design (BBD). The variables studied included extraction time, DES-to-material ratio, and particle size,
with yield and sulfate content as the responses. Functional group characteristics were analyzed using Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). Based on 15 experiments, the yield ranged from 62.62—91.95% and the
sulfate content from 3.4—4.6%. The yield model was not significant (p = 0.192), whereas the sulfate content model
was significant (p = 0.003). The predicted optimal conditions were obtained at an extraction time of 2.899 hours,
a DES ratio of 0.10, and a particle size of 29.697 mesh. Testing under actual conditions—namely, an extraction
time of 3 hours, a DES ratio of 0.10, and a particle size of 20 mesh—resulted in a yield of 86.4% and a sulfate
content of 4.601%. The FTIR spectrum showed absorption bands around 1034 and 856 cm™, while the band
around 930 cm™ was not clearly visible. The type of carrageenan produced could not be definitively determined
based on FTIR, so further analysis is required. This study provides an initial basis for examining the use of choline
chloride—glycerol DES in carrageenan extraction. The predicted optimal conditions also require experimental
validation.

Keywords: carrageenan, Deep Eutectic Solvent, Gracilaria verrucosa, Response Surface Methodology, sulfate
content, yield.
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1. PENDAHULUAN

Permintaan terhadap karagenan sebagai bahan tambahan berbasis rumput laut terus berkembang
seiring dengan meningkatnya penggunaan hidrokoloid dalam berbagai produk industri. Karagenan
merupakan polisakarida tersulfatasi yang banyak dimanfaatkan sebagai bahan pengental, penstabil, dan
pembentuk gel dalam industri pangan (Udo et al., 2023). Selain itu, sifat fungsional karagenan juga
mendukung pemanfaatannya dalam formulasi produk farmasi dan kosmetik (Shafie et al., 2022). Nilai
pasar karagenan global diperkirakan mencapai US$871,7 juta pada 2022 dan diproyeksikan meningkat
menjadi US$1,3 miliar pada 2030 (Zhang et al., 2024). Perkembangan tersebut menunjukkan pentingnya
pengembangan teknologi pengolahan rumput laut yang mampu menghasilkan produk bernilai tambah.

Indonesia merupakan salah satu negara utama dalam produksi rumput laut dunia dan memiliki
potensi sumber daya rumput laut yang besar untuk dikembangkan menjadi berbagai produk bernilai
tambah. Kontribusi Indonesia terhadap produksi rumput laut budidaya dunia mengalami peningkatan
yang signifikan, yaitu dari sekitar 7% pada tahun 2005 menjadi 37% pada tahun 2017. Perkembangan
produksi tersebut juga terlihat di Sulawesi Selatan sebagai salah satu sentra utama budidaya rumput laut
di Indonesia. Produksi rumput laut di wilayah tersebut meningkat dari sekitar 2,42 juta ton atau 26,4%
dari produksi nasional pada tahun 2013 menjadi 3,66 juta ton atau 34,7% pada tahun 2017 (Larson et
al., 2021). Rumput laut yang dibudidayakan di Indonesia mencakup kelompok Riodophyta (rumput laut
merah), Chlorophyta (rumput laut hijau), dan Phaeophyta (rumput laut cokelat), yang memiliki
karakteristik serta potensi pemanfaatan berbeda (Basyuni et al., 2024).

Karagenan merupakan polisakarida linear tersulfatasi yang tersusun dari unit D-galaktosa dan 3,6-
anhidro-D-galaktosa, yang diperoleh melalui proses ekstraksi dari dinding sel jenis tertentu rumput laut
merah Rhodophyceae (Jiang et al., 2021). Genus Gracilaria sebagai salah satu kelompok rumput laut
merah juga diketahui mengandung polisakarida tersulfatasi berbasis galaktan yang memiliki gugus
sulfat dan 3,6-anhidrogalaktosa (Mulio et al., 2025).

Metode ekstraksi karagenan secara konvensional umumnya melibatkan perlakuan alkali
menggunakan larutan seperti NaOH atau KOH yang dikombinasikan dengan pemanasan (Daet et al.,
2025). Meskipun banyak digunakan, metode ini memiliki keterbatasan berupa waktu ekstraksi yang
relatif lama dan timbulnya limbah selama proses pengolahan (Kumalaningrum et al., 2025). Penggunaan
bahan kimia serta kondisi operasi dalam proses ekstraksi menjadi aspek yang perlu dipertimbangkan
dalam pengembangan metode yang lebih berkelanjutan. Oleh karena itu, teknologi green extraction
dikembangkan untuk meningkatkan efisiensi ekstraksi sekaligus mempertimbangkan aspek lingkungan
(Ummat et al., 2021). Salah satu pendekatan yang dapat dikaji adalah penggunaan Deep Eutectic Solvent
(DES) sebagai alternatif pelarut ekstraksi.

Penelitian terdahulu telah mengkaji ekstraksi «-karagenan dari Kappaphycus alvarezii
menggunakan beberapa sistem Deep Eutectic Solvent (DES) berbasis choline chloride, dengan urea,
etilen glikol, dan gliserol sebagai komponen pendonor ikatan hidrogen, baik dengan maupun tanpa
penambahan air. Penelitian tersebut membandingkan kinerja sistem pelarut serta karakteristik
fisikokimia dan reologi karagenan yang dihasilkan (Das et al., 2016). Berbeda dengan penelitian
tersebut, penelitian ini menggunakan Gracilaria verrucosa sebagai bahan baku dan DES berbasis
choline chloride—glycerol. Variabel yang dioptimasi meliputi rasio DES terhadap bahan, waktu
ekstraksi, dan ukuran partikel, dengan rendemen dan kadar sulfat sebagai respons. Selain itu,
karakteristik gugus fungsi produk dianalisis menggunakan Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR). Dengan demikian, penelitian ini memiliki perbedaan dalam hal spesies rumput laut, variabel
proses yang dioptimasi, dan respons yang dievaluasi.

DES berpotensi digunakan sebagai alternatif pelarut karena dapat disintesis melalui pencampuran
komponen penyusunnya, sedangkan karakteristik toksisitasnya bergantung pada jenis dan komposisi
komponen yang digunakan (Sharma & Lee, 2024). Penggunaan DES berbasis choline chloride—glycerol
dengan penambahan air sebesar 10% pada suhu 85 °C selama 1 jam menghasilkan rendemen «-
karagenan sebesar 60,25 + 1,10%, yang merupakan rendemen tertinggi di antara sistem pelarut yang
dibandingkan dalam penelitian tersebut (Das et al., 2016). Hasil ini menunjukkan potensi DES berbasis
choline chloride—glycerol untuk dikaji lebih lanjut sebagai pelarut ekstraksi karagenan.
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Design of Experiments (DoE) merupakan pendekatan sistematis dalam perancangan percobaan
yang mencakup berbagai rancangan, seperti desain faktorial dan Taguchi (Aristizabal-Alzate et al.,
2025). Salah satu pendekatan optimasi dalam DoE adalah Response Surface Methodology (RSM), yang
mencakup rancangan Box—Behnken Design (BBD). BBD memungkinkan evaluasi pengaruh variabel
proses dan interaksinya terhadap respons dengan jumlah percobaan yang relatif efisien (Szpisjak-Gulyéas
et al., 2023). Dalam penelitian ini, BBD digunakan untuk mengoptimasi proses ekstraksi karagenan
dengan variabel rasio DES terhadap bahan, waktu ekstraksi, dan ukuran partikel, serta respons berupa
rendemen dan kadar sulfat.

Berdasarkan uraian tersebut, penelitian ini bertujuan untuk mengoptimalkan kondisi ekstraksi
karagenan dari Gracilaria verrucosa menggunakan Deep Eutectic Solvent (DES) berbasis Choline
Chloride—Glycerol dengan pendekatan Box—Behnken Design (BBD) dalam Response Surface
Methodology (RSM), berdasarkan respons rendemen dan kadar sulfat. Karakteristik gugus fungsi hasil
ekstraksi dianalisis menggunakan Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR).

2. METODE PENELITIAN

Penelitian ini merupakan penelitian eksperimental yang bertujuan mengoptimalkan ekstraksi
karagenan dari rumput laut Gracilaria verrucosa menggunakan Deep Eutectic Solvent (DES) berbasis
choline chloride—glycerol. Bahan baku rumput laut Gracilaria verrucosa diperoleh dari Koperasi
Pertanian Bumi Agri Agar Makmur di Kecamatan Tirtajaya, Kabupaten Karawang. Penelitian
dilaksanakan pada Juli-September 2026 di Gedung Laboratorium Bersama (GLB), Universitas
Singaperbangsa Karawang.

2.1. Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan meliputi rumput laut Gracilaria verrucosa, choline chloride, gliserol,
isopropil alkohol, dan air deionisasi. Rumput laut dihaluskan dan diayak menggunakan ayakan 20, 50,
dan 80 mesh. Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi Aot plate, gelas beker, gelas ukur,

neraca analitik, centrifuge, oven, furnace (tanur), kertas saring Whatman No. 42, dan ayakan dengan
ukuran 20, 50, dan 80 mesh.

2.2. Modeling Penelitian

Desain eksperimen yang diterapkan adalah Box-Behnken Design (BBD), bagian dari metode
Response Surface Methodology (RSM), yang membuat pemodelan hubungan antara variabel bebas
utama dan respons hasil ekstraksi. Perancangan dan optimasi proses ekstraksi dilakukan menggunakan
pendekatan Box—Behnken Design, sebagaimana disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Variabel Penelitian BBD

Kode Sampel Faktor 1 Faktor 2 Faktor 3
Waktu (jam) Rasio/material  Ukuran Granula (mesh)
BBD-1 2 0,075 50
BBD-2 3 0,075 20
BBD-3 1 0,075 20
BBD-4 3 0,075 80
BBD-5 3 0,100 50
BBD-6 2 0,075 50
BBD-7 3 0,050 50
BBD-8 2 0,075 50
BBD-9 2 0,100 80
BBD-10 2 0,050 20
BBD-11 1 0,100 50
BBD-12 1 0,075 80
BBD-13 2 0,100 20
BBD-14 2 0,050 80
BBD-15 1 0,050 50
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2.3. Prosedur Ekstraksi

DES dibuat dengan mencampurkan choline chloride sebagai akseptor ikatan hidrogen dan gliserol
sebagai donor ikatan hidrogen pada rasio molar 1:2, kemudian dipanaskan pada suhu 80 °C
menggunakan hotplate magnetic stirrer hingga homogen (Benitez-Correa et al., 2023). Ekstraksi
dilakukan menggunakan 1 gram rumput laut kering pada variasi rasio bahan baku terhadap DES sebesar
0,050; 0,075; dan 0,100, pada suhu 80 °C, kecepatan pengadukan 300 rpm, serta waktu ekstraksi 1, 2,
dan 3 jam (Das et al., 2016). Setelah ekstraksi, campuran disentrifugasi selama 15 menit pada kecepatan
4.000 rpm untuk memisahkan endapan. Endapan kemudian dicuci menggunakan isopropil alkohol,
disaring dengan kertas saring bebas abu Whatman No. 42, dan dibilas menggunakan isopropil alkohol.
Sampel selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 110 °C hingga mencapai berat konstan. Berat
produk kering yang diperoleh kemudian digunakan untuk menghitung rendemen karagenan.

2.4. Penentuan Rendemen

Penentuan kadar karagenan yang diekstraksi dari rumput laut Gracilaria dilakukan dengan metode
gravimetri, yaitu melalui proses pengendapan menggunakan isopropil alkohol, kemudian diikuti dengan
penimbangan endapan karagenan dalam kondisi kering. Metode ini digunakan untuk menilai besarnya
karagenan yang berhasil diperoleh, sehingga efisiensi proses ekstraksi dari bahan baku rumput laut
kering dapat dievaluasi (Mendes et al., 2024).

Rumus untuk menentukan hasil (yield) ekstraksi karagenan:

Rendemen = —°_ %100 (1)
endemen = o x
Keterangan:
We = berat karagenan hasil ekstraksi (gr)
Wds = berat rumput laut kering yang digunakan untuk ekstraksi (gr)

2.5. Penentuan Kadar Sulfat

Penentuan kadar sulfat dilakukan melalui hidrolisis sampel dan pengendapan ion sulfat sebagai
barium sulfat (BaSO4). Sebanyak 0,5 g sampel karagenan ditambahkan 50 mL HCI 1 N, kemudian
dipanaskan hingga mendidih selama 30 menit. Selanjutnya, ditambahkan 10 mL BaCl. 0,25 M secara
bertahap selama 5 menit. Campuran didinginkan selama 5 jam, kemudian endapan BaSOa disaring
menggunakan kertas saring bebas abu Whatman No. 42 dan dicuci dengan akuades. Endapan beserta
kertas saring dikalsinasi menggunakan tanur pada suhu 700 °C selama 1 jam. Setelah didinginkan, residu
ditimbang untuk menentukan massa BaSOa Nilai kadar sulfat dinyatakan dalam persen (%). Perhitungan
dilakukan menggunakan faktor konversi 0,4116 yang menunjukkan fraksi massa ion sulfat dalam
senyawa barium sulfat (Daet et al., 2025).
Persentase kadar sulfat dihitung menggunakan persamaan:

Kadar Sulfat = Waaso,x 0,4116 x 100 2
Wi
Keterangan:
Whaso4 = berat endapan barium sulfat (g)
Wi = berat sampel karagenan yang dianalisis (g)
0,4116 = faktor konversi dari BaSOs menjadi SO+*

2.6. Analisis FTIR

Sampel karagenan yang diperoleh dari setiap variasi kondisi ekstraksi dianalisis menggunakan
spektrofotometer FTIR tipe Jasco FT/IR-4600 pada rentang bilangan gelombang 1800—600 cm—1.
Analisis ini dilakukan untuk mengenali gugus fungsi khas karagenan sekaligus mengamati kemungkinan
perubahan struktur yang terjadi selama proses ekstraksi. Gugus fungsi utama yang menjadi perhatian
meliputi ikatan sulfat (S=0O), ikatan glikosidik (C-O-C), serta struktur 3,6-anhidrogalaktosa.
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(Vandanjon et al., 2023). Sebelum pengujian, sampel karagenan dikeringkan di dalam oven hingga
mencapai berat konstan, dengan massa sampel sekitar =1 gram. Pengukuran FTIR dilakukan pada
rentang bilangan gelombang 400—4000 cm™ (Mendes et al., 2024).

2.7. Analisis Data

Analisis data dilakukan menggunakan Response Surface Methodology (RSM) dengan rancangan
Box—Behnken Design (BBD). Hubungan antara variabel proses dan respons dianalisis menggunakan
persamaan polinomial kuadratik orde kedua, yaitu

K K K
Y =30+zﬁixi +zﬁiixiz +Zﬁijxixj te (3)
i=1 i=1

i<j

Dimana Y adalah respon, X; dan X; merupakan variabel independen, S, adalah konstanta,
Pikoefisien linear, f;;koefisien kuadratik, f; jkoefisien interaksi, dan eadalah galat percobaanVariabel
proses yang digunakan meliputi rasio DES terhadap bahan baku, waktu ekstraksi, dan ukuran partikel,
sedangkan respons yang dianalisis adalah rendemen dan kadar sulfat. Evaluasi model dilakukan
berdasarkan analisis varians (ANOVA), koefisien determinasi (R?) dan adjusted R%. Model dinyatakan
signifikan apabila nilai p kurang dari 0,05.

Optimasi kondisi ekstraksi dilakukan menggunakan desirability function dengan menetapkan
sasaran maksimum (maximum) untuk respons rendemen dan kadar sulfat. Rasio DES terhadap bahan
baku, waktu ekstraksi, dan ukuran partikel ditetapkan dalam rentang percobaan masing-masing,
sedangkan sasaran dan nilai kepentingan setiap respons ditentukan berdasarkan tujuan optimasi. Nilai
desirability masing-masing respons kemudian digabungkan menjadi composite desirability untuk
menentukan kondisi optimum. Kondisi optimum dipilih berdasarkan nilai composite desirability
tertinggi yang mendekati 1.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1. Analisis Spektrum FTIR Karagenan

Hasil spektrum FTIR yang diperoleh menggambarkan karakteristik karagenan komersial, rumput
laut Gracilaria verrucosa, dan karagenan hasil ekstraksi pada berbagai kondisi perlakuan. Analisis FTIR
dilakukan untuk mengidentifikasi gugus fungsi utama yang terdapat pada struktur karagenan serta
membandingkan karakteristik kimia hasil ekstraksi dengan spektrum khas karagenan. Hasil spektrum
FTIR dari masing-masing sampel ditunjukkan pada Gambar 1.

Berdasarkan spektrum FTIR karagenan hasil ekstraksi pada BBD 1-15 menunjukkan adanya
perbedaan pola dan intensitas serapan, terutama pada daerah bilangan gelombang 600-1200 cm™.
Beberapa spektrum terlihat lebih tinggi atau mengalami peningkatan baseline dibandingkan sampel
lainnya. Perbedaan tersebut dapat dipengaruhi oleh variasi konsentrasi sampel, kandungan air, serta
perbedaan intensitas gugus fungsi yang menyerap radiasi inframerah. Pada karagenan yang merupakan
polisakarida, keberadaan gugus hidroksil dan interaksi ikatan hidrogen dengan molekul air juga dapat
memengaruhi vibrasi molekul sehingga menghasilkan perbedaan intensitas maupun bentuk spektrum.
Daerah 600-1200 cm™' merupakan fingerprint region yang sensitif terhadap perubahan struktur dan
komposisi polisakarida (Vandanjon et al., 2023), sehingga perbedaan kondisi ekstraksi pada BBD 1-15
dapat menghasilkan variasi pola spektrum.

Pada daerah sekitar 1034 cm™ terlihat pita serapan yang cukup jelas pada sampel. Pita pada daerah
tersebut berkaitan dengan vibrasi gugus C—O dan C-O-C yang terdapat dalam struktur polisakarida.
Keberadaan pita ini menunjukkan adanya karakteristik struktur polisakarida pada karagenan hasil
ekstraksi. Sementara itu, pada daerah sekitar 930 cm™ tidak terlihat pita serapan yang terbentuk secara
jelas pada sampel hasil ekstraksi. Daerah sekitar 930 cm™ umumnya dikaitkan dengan vibrasi 3,6-
anhidrogalaktosa, yang merupakan salah satu karakteristik struktur karagenan.
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Gambar 1. Spektrum FTIR Karagenan

Selanjutnya, pada daerah sekitar 856 cm™ terlihat adanya pita serapan pada spektrum sampel. Pita
serapan pada daerah tersebut dapat dikaitkan dengan vibrasi D-galaktosa-4-sulfat, yang merupakan
salah satu karakteristik gugus sulfat pada struktur karagenan. Dengan mempertimbangkan pola serapan
pada daerah 1034 cm™! yang berkaitan dengan vibrasi C—O dan C—O—C pada struktur polisakarida, tidak
jelasnya pita serapan pada sekitar 930 cm™, serta keberadaan pita pada sekitar 856 cm™, spektrum FTIR
sampel menunjukkan adanya gugus fungsi yang berkaitan dengan struktur karagenan. Namun,
identifikasi jenis karagenan secara spesifik tidak dapat ditentukan hanya berdasarkan pita serapan
tersebut dan memerlukan analisis lebih lanjut.

3.2. Hasil Rendemen dan Kadar Sulfat
Hasil pengujian rendemen dan kadar sulfat dari 15 percobaan berdasarkan rancangan Box—Behnken
Design (BBD) disajikan pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil Pengujian Rendemen dan Kadar Sulfat Karagenan
Nama Sampel Rendemen  Kadar sulfat

BBD -1 91,95% 4,1%
BBD -2 77,26% 4,6%
BBD -3 62,62% 3,4%
BBD -4 83,73% 3,6%
BBD -5 87,77% 3,4%
BBD -6 77.21% 4,0%
BBD -7 87,58% 3,4%
BBD -8 79,48% 3,8%
BBD -9 87,15% 3,9%
BBD - 10 73,27% 3,4%
BBD -11 81,06% 3,4%
BBD - 12 77,19% 4,5%
BBD - 13 75,81% 4,6%
BBD - 14 83,06% 4.4%
BBD - 15 74,90% 3,8%
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Berdasarkan Tabel 2, hasil pengujian pada 15 run Box—Behnken Design (BBD) menunjukkan
adanya variasi nilai rendemen dan kadar sulfat pada setiap perlakuan. Nilai rendemen yang diperoleh
berkisar antara 62,62-91,95%, sedangkan kadar sulfat berkisar antara 3,4—4,6%. Variasi nilai tersebut
menunjukkan bahwa setiap kombinasi kondisi ekstraksi menghasilkan jumlah karagenan dan kadar
sulfat yang berbeda.

Nilai rendemen tertinggi diperoleh pada BBD-1 sebesar 91,95%, sedangkan nilai terendah
diperoleh pada BBD-3 sebesar 62,62%. Sementara itu, kadar sulfat tertinggi diperoleh pada BBD-2 dan
BBD-13 sebesar 4,6%, sedangkan kadar sulfat terendah sebesar 3,4% diperoleh pada BBD-3, BBD-5,
BBD-7, BBD-10, dan BBD-11. Perbedaan nilai tersebut menunjukkan adanya variasi hasil pada setiap
kondisi ekstraksi yang digunakan.

Berdasarkan hasil pengujian tersebut, belum dapat ditentukan secara langsung pengaruh rasio DES
terhadap bahan baku, waktu ekstraksi, dan ukuran partikel terhadap rendemen maupun kadar sulfat
hanya berdasarkan perbandingan nilai antar-run. Hal ini disebabkan setiap run merupakan kombinasi
dari beberapa kondisi proses yang berbeda.

3.3. Analisis Statistik dan Pengaruh Variabel Proses

Analisis statistik menggunakan pendekatan Response Surface Methodology (RSM) dengan Box—
Behnken Design dilakukan untuk mengevaluasi pengaruh rasio DES terhadap bahan baku, waktu
ekstraksi, dan ukuran partikel terhadap rendemen dan kadar sulfat karagenan. Ringkasan statistik model
RSM untuk respon rendemen dan kadar sulfat karagenan ditunjukkan pada Tabel 3.

Tabel 3. Ringkasan Statistik Model RSM

Parameter Nilai Rendemen Nilai Kadar Sulfat
S 0,0542064 0,130365
R? 80,25% 96,93%
R? (Adjusted) 44,69% 91,40%

Berdasarkan Tabel 3. Ringkasan Statistik Model RSM, model RSM yang diperoleh secara umum
sudah mampu menggambarkan kecenderungan data pada sebagian besar respon yang diamati. Nilai R?
untuk rendemen dan kadar sulfat masing-masing sebesar 80,25% dan 96,93%. Angka ini menunjukkan
bahwa model cukup baik dalam menjelaskan variasi data, terutama pada kadar sulfat yang memiliki
nilai koefisien determinasi tinggi.

Nilai S (standard error of regression) menunjukkan simpangan baku dari selisih antara nilai aktual
dan nilai prediksi model. Semakin kecil nilai S, semakin baik model dalam memprediksi data aktual.
Pada model Rendemen, nilai S sebesar 0,0542064 relatif kecil, menunjukkan sebaran data terhadap garis
model tidak terlalu besar. Sementara pada model Kadar Sulfat, nilai S yang diperoleh sebesar 0,130365
terlihat lebih besar dibandingkan model Rendemen. Namun, perlu digarisbawahi bahwa nilai S antara
kedua model ini tidak dapat dibandingkan secara langsung, karena satuan dan rentang nilai kedua respon
(rendemen dan kadar sulfat) berbeda, sehingga besar-kecilnya nilai S hanya relevan untuk mengevaluasi
ketepatan model pada masing-masing respon itu sendiri, bukan untuk membandingkan tingkat akurasi
antara kedua model.

Nilai koefisien determinasi R* model rendemen sebesar 80,25%, sedangkan nilai R* (Adjusted)
sebesar 44,69%. Perbedaan kedua nilai tersebut menunjukkan bahwa kemampuan model dalam
menjelaskan variasi rendemen menurun setelah mempertimbangkan jumlah parameter yang digunakan
dalam model. Selain itu, hasil ANOVA menunjukkan bahwa model rendemen tidak signifikan secara
statistik, dengan nilai (p = 0,192) (> 0,05). Hasil ini menunjukkan bahwa model belum mampu
menjelaskan hubungan antara variabel proses dan rendemen secara signifikan. Oleh karena itu,
meskipun nilai R? relatif tinggi, hasil pemodelan rendemen perlu diinterpretasikan secara hati-hati dan
belum dapat dijadikan dasar yang kuat untuk memprediksi rendemen.

Berdasarkan hasil tersebut, model kadar sulfat memiliki kemampuan penjelasan yang lebih
konsisten antara nilai R? dan R? (Adjusted), sedangkan model rendemen menunjukkan perbedaan yang
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lebih besar antara kedua parameter tersebut. Evaluasi lebih lanjut mengenai signifikansi dan kelayakan
masing-masing model dilakukan melalui analisis ANOVA, nilai p-value, untuk mengetahui pengaruh
variabel proses terhadap respon yang diamati.

Tabel 4. Analisis ANOVA terhadap Respon Rendemen dan Kadar Sulfat

Sumber Variasi P-value rendemen P-value kadar sulfat

Model 0,192 0,003
Linear

waktu 0,044 0,528

rasio 0,249 0,082

ukuran 0,071 0,412
Square

waktu*waktu 0,342 0,017

rasio*rasio 0,296 0,071

ukuran*ukuran 0,175 0,012

2-Way Interaction

waktu*rasio 0,604 0,029

waktu*ukuran 0,547 0,000

rasio*ukuran 0,604 0,001

Analisis ANOVA dalam penelitian ini menggunakan taraf signifikansi sebesar 5% (o = 0,05). Taraf
signifikansi tersebut digunakan sebagai batas pengambilan keputusan dalam pengujian hipotesis.
Apabila nilai p-value < 0,05, maka pengaruh yang diuji dinyatakan signifikan secara statistik, sehingga
Ho ditolak dan H, diterima. Sebaliknya, apabila nilai p-value > 0,05, maka pengaruh yang diuji
dinyatakan tidak signifikan secara statistik.

Berdasarkan hasil ANOVA yang ditunjukkan pada Tabel 4, model rendemen menunjukkan nilai p-
value sebesar 0,192 (> 0,05), sehingga model secara keseluruhan tidak signifikan pada taraf signifikansi
5%. Hal ini menunjukkan bahwa model yang melibatkan rasio DES terhadap bahan baku, waktu
ekstraksi, dan ukuran partikel belum mampu menjelaskan variasi rendemen secara signifikan. Secara
parsial, waktu ekstraksi menunjukkan pengaruh linear yang signifikan terhadap rendemen dengan nilai
p-value sebesar 0,044 (< 0,05), sedangkan rasio DES (p = 0,249) dan ukuran partikel (p = 0,071) tidak
menunjukkan pengaruh linear yang signifikan. Secara teoritis, waktu ekstraksi yang lebih lama dapat
memberikan kesempatan lebih besar bagi karagenan untuk terlarut dalam pelarut, meskipun
peningkatannya dapat melambat ketika sistem mendekati kesetimbangan. Sementara itu, ukuran partikel
yang lebih halus dapat meningkatkan luas permukaan kontak antara bahan dan pelarut sehingga
mendukung proses perpindahan massa. Namun, pada penelitian ini, pengaruh linear ukuran partikel
terhadap rendemen belum terbukti signifikan secara statistik. Demikian pula, rasio DES tidak
menunjukkan pengaruh linear yang signifikan dalam rentang yang digunakan. Oleh karena itu,
meskipun waktu ekstraksi secara individual menunjukkan pengaruh linear yang signifikan, model
rendemen secara keseluruhan tetap tidak signifikan.

Pada respon kadar sulfat, hasil ANOVA menunjukkan bahwa model secara keseluruhan signifikan
dengan p-value sebesar 0,003 (<0,05). Hal ini menunjukkan bahwa variabel rasio DES terhadap bahan
baku, waktu ekstraksi, dan ukuran partikel secara bersama-sama memberikan pengaruh yang signifikan
terhadap kadar sulfat karagenan. Secara parsial, variabel linear waktu ekstraksi (p = 0,528), rasio DES
(p = 0,082), dan ukuran partikel (p = 0,412) tidak menunjukkan pengaruh signifikan. Efek kuadratik
waktu ekstraksi (p = 0,017) dan ukuran partikel (p = 0,012) menunjukkan pengaruh signifikan,
sedangkan efek kuadratik rasio DES (p = 0,071) tidak signifikan. Interaksi antara waktu ekstraksi dan
rasio DES (p = 0,029), waktu ekstraksi dan ukuran partikel (p = 0,000), serta rasio DES dan ukuran
partikel (p = 0,001) menunjukkan pengaruh yang signifikan.

Secara keseluruhan, pengaruh variabel proses terhadap respon rendemen dan kadar sulfat
menunjukkan pola yang berbeda. Pada respon rendemen, model secara keseluruhan tidak menunjukkan
pengaruh yang signifikan, meskipun waktu ekstraksi berpengaruh signifikan secara parsial. Sementara
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itu, pada respon kadar sulfat, model menunjukkan pengaruh yang signifikan dengan adanya pengaruh
kuadratik pada waktu ekstraksi dan ukuran partikel serta interaksi antara variabel proses. Dengan
demikian, perubahan kadar sulfat lebih banyak dipengaruhi oleh hubungan kuadratik dan interaksi
antarvariabel dibandingkan pengaruh linear masing-masing variabel.

3.4. Variabel Bebas Terhadap Variabel Respon

Berdasarkan hasil ANOVA, interaksi dua arah antarvariabel bebas tidak menunjukkan pengaruh
yang signifikan terhadap respon rendemen. Namun, pada respon kadar sulfat, interaksi dua arah
antarvariabel menunjukkan pengaruh yang signifikan. Analisis contour plot digunakan untuk
menggambarkan kecenderungan perubahan masing-masing respon akibat kombinasi variabel proses.

Visualisasi pengaruh interaksi antar variabel terhadap rendemen dam kadar sulfat karagenan
ditunjukkan melalui kontur plot pada Gambar 2 dan Gambar 3, yang menggambarkan perubahan nilai
rendemen dan kadar sulfat pada berbagai kombinasi kondisi proses.

Kontur Plot Respon Kadar Sulfat

0.10 (A) Rasio*Waktu 80 kuran*Waktu

KadarSulfat

< 3.50

3.50 - 3.75

B 375 - 4.00
M 4.00 - 4.25
W 4.25 - 4.50
. > 4.50

0.06 0.08 0.10

Gambar 2. Kontur Plot Respon Rendemen. (A) rasio*waktu; (B) ukuran*waktu; (C) ukuran*rasio.

Kontur plot pada Gambar 2, menunjukkan pengaruh interaksi antarvariabel proses terhadap
rendemen karagenan. Perbedaan warna pada kontur menunjukkan tingkat rendemen, dengan warna yang
semakin gelap menunjukkan nilai rendemen yang semakin tinggi. Pada Gambar 2(A), rendemen
cenderung meningkat pada rasio pelarut yang lebih tinggi, terutama pada rentang waktu ekstraksi 2—3
jam. Gambar 2(B) menunjukkan bahwa rendemen yang lebih tinggi cenderung diperoleh pada waktu
ekstraksi yang lebih lama dan ukuran partikel 50-80 mesh. Sementara itu, Gambar 2(C) memperlihatkan
kecenderungan peningkatan rendemen pada kombinasi rasio pelarut 0,08—0,10 dan ukuran partikel yang
lebih halus. Secara keseluruhan, kontur plot menunjukkan kecenderungan rendemen lebih tinggi pada
rasio pelarut dan waktu ekstraksi yang lebih besar serta ukuran partikel yang lebih halus. Namun, pola
ini menggambarkan prediksi model dan perlu diinterpretasikan dengan mempertimbangkan hasil
ANOVA.

Kontur plot pada Gambar 3 menunjukkan pengaruh interaksi antarvariabel proses terhadap kadar
sulfat karagenan yang dihasilkan. Perbedaan warna pada kontur menunjukkan perbedaan nilai kadar
sulfat, dengan warna yang semakin gelap menunjukkan kadar sulfat yang semakin tinggi. Pada Gambar
3(A), kadar sulfat tertinggi (>4,50%) diprediksi pada waktu ekstraksi sekitar 2,0-2,5 jam dan rasio
pelarut 0,08-0,09. Gambar 3(B) memperlihatkan daerah berkadar sulfat tinggi pada kombinasi ukuran
partikel sekitar 80 mesh dengan waktu ekstraksi sekitar 1 jam, serta ukuran partikel sekitar 20 mesh
dengan waktu ekstraksi sekitar 3 jam. Sementara itu, Gambar 3(C) menunjukkan kadar sulfat tinggi
pada kombinasi ukuran partikel sekitar 80 mesh dengan rasio pelarut 0,05 dan ukuran partikel sekitar
20 mesh dengan rasio pelarut 0,10. Secara keseluruhan, pola kontur menunjukkan bahwa kadar sulfat
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bergantung pada kombinasi variabel proses, sehingga peningkatan setiap variabel tidak selalu
menghasilkan kenaikan kadar sulfat secara konsisten.

Kontur Plot Respon Rendemen

Rendemen

60 < 0.65
0.65 - 0.70

B 0.70 - 075

M 0.75 - 0.80

40 I 080 - 0.85
| > 0.85

20
0.06 0.08 0.10

Gambar 3. Kontur Plot Respon Kadar Sulfat. (A) rasio*waktu; (B) ukuran*waktu; (C) ukuran*rasio.

3.5. Penentuan Kondisi Optimum Berdasarkan Respon Optimizer

Hasil analisis optimasi yang diperoleh dari pemodelan Response Surface Methodology (RSM)
ditampilkan pada Gambar 4. optimasi dilakukan untuk memperoleh kombinasi kondisi ekstraksi yang
sesuai dengan sasaran respons rendemen dan kadar sulfat. Proses optimasi mempertimbangkan tiga
variabel bebas, yaitu rasio DES, waktu ekstraksi, dan ukuran partikel, sehingga diperoleh kombinasi
kondisi operasi yang paling sesuai berdasarkan model yang dikembangkan. Penentuan kondisi optimum
dilakukan menggunakan fitur Response Optimizer dengan mempertimbangkan sasaran optimasi pada
masing-masing respons.

Berdasarkan Gambar 4, hasil optimasi menggunakan pendekatan desirability function pada metode
permukaan respon (Response Surface Methodology) menunjukkan kondisi proses optimum diperoleh
pada Waktu selama 2,899 jam, Rasio sebesar 0,10 dan Ukuran sebesar 29,697 mesh. Nilai Waktu
optimum yang mendekati batas atas rentang 3 jam mengindikasikan bahwa proses ekstraksi/reaksi
cenderung membutuhkan waktu kontak yang relatif lama untuk mencapai hasil terbaik. Rasio optimum
yang berada tepat pada level tertinggi 0,10 menunjukkan bahwa desirability terus meningkat seiring
naiknya rasio dalam rentang yang diuji, sehingga perlu dipertimbangkan penambahan level rasio yang
lebih tinggi pada penelitian lanjutan untuk memastikan apakah titik optimum sesungguhnya berada di
luar rentang percobaan atau memang berada pada batas atas tersebut. Ukuran optimum sebesar 29,697
mesh berada di antara level 20 dan 50 mesh, sehingga menunjukkan bahwa kondisi optimum prediksi
berada di antara kedua level ukuran partikel yang diuji.

Kondisi eksperimen yang digunakan untuk mendekati kondisi optimum tersebut adalah waktu
ekstraksi 3 jam, rasio DES 0,10, dan ukuran partikel 20 mesh. Kondisi ini menghasilkan rendemen
sebesar 86,4% dan kadar sulfat sebesar 4,601%. Nilai desirability untuk rendemen sebesar 0,80701
menunjukkan tingkat pemenuhan sasaran maksimisasi rendemen berdasarkan model, sedangkan nilai
desirability kadar sulfat sebesar 1,0000 menunjukkan bahwa sasaran maksimisasi respons tersebut
terpenuhi menurut model.

Meskipun kondisi optimum telah diprediksi melalui Response Optimizer, hasil optimasi perlu
ditafsirkan dengan mempertimbangkan signifikansi model yang dikembangkan. Model rendemen belum
menunjukkan signifikansi statistik pada taraf 5% (p = 0,192), sehingga prediksi optimum untuk respons
rendemen belum dapat dianggap sebagai kondisi optimum yang tervalidasi secara statistik. Oleh karena
itu, hasil optimasi ini dapat menjadi dasar awal untuk penelitian lanjutan dalam mengkaji kondisi
ekstraksi karagenan menggunakan DES.
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Gambar 4. Kondisi Optimum Hasil Respon Optimizer

4. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil analisis FTIR, sampel hasil ekstraksi menunjukkan pita serapan pada sekitar
1034 cm™ yang berkaitan dengan vibrasi gugus C—O dan C—O—C pada struktur polisakarida serta pita
sekitar 856 cm™' yang berkaitan dengan D-galaktosa-4-sulfat. Pita serapan sekitar 930 cm™! yang
umumnya dikaitkan dengan struktur 3,6-anhidro-D-galaktosa tidak terlihat secara jelas. Secara
keseluruhan, pola serapan tersebut menunjukkan keberadaan gugus fungsi yang berkaitan dengan
struktur karagenan. Namun, hasil FTIR yang diperoleh belum cukup untuk memastikan identitas dan
jenis karagenan secara spesifik sehingga diperlukan analisis lanjutan untuk mengonfirmasi karakteristik
produk hasil ekstraksi.

Pada 15 percobaan Box—Behnken Design, rendemen yang diperoleh berada pada rentang 62,62—
91,95%, sedangkan kadar sulfat berkisar antara 3,4—4,6%. Rendemen tertinggi diperoleh pada BBD-1
sebesar 91,95%, sedangkan kadar sulfat tertinggi sebesar 4,6% diperoleh pada BBD-2 dan BBD-13.
Hasil analisis statistik menunjukkan bahwa model rendemen belum signifikan secara keseluruhan,
sedangkan model kadar sulfat signifikan. Dengan demikian, model kadar sulfat memiliki dukungan
statistik yang lebih kuat dalam menjelaskan hubungan antara variabel proses dan respons dibandingkan
model rendemen.

Optimasi menggunakan Response Surface Methodology dengan rancangan Box—Behnken Design
menghasilkan kondisi optimum prediksi pada waktu ekstraksi 2,899 jam, rasio DES 0,10, dan ukuran
partikel 29,697 mesh. Pengujian pada kondisi pendekatan optimum, yaitu waktu ekstraksi 3 jam, rasio
DES 0,10, dan ukuran partikel 20 mesh, menghasilkan rendemen sebesar 86,4% dan kadar sulfat sebesar
4,601%. Nilai desirability untuk rendemen dan kadar sulfat masing-masing sebesar 0,80701 dan 1,0000.
Meskipun kondisi tersebut menghasilkan nilai respons yang diharapkan, model rendemen yang belum
signifikan menyebabkan hasil optimasi masih memerlukan pengujian lanjutan untuk memvalidasi
prediksi, khususnya terhadap rendemen.
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