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Abstrak

Sensor Quartz Crystal Microbalance (QCM) emas
berlapis Ni(OH), anhidrat telah berhasil dibuat. Ni(OH),
disintesis  menggunakan  metode  pengendapan  secara
elektrokimia. Selanjutnya untuk menempelkan Ni(OH), dilakukan
pelapisan polianilin pada permukaan probe QCM. Pelapisan
polianilin pada permukaan probe QCM dilakukan menggunakan
metode siklik voltametri. Ni(OH), dilapiskan pada permukaan
probe QCM dengan metode layer by layer. Selanjutnya probe
QCM dipanaskan untuk mengubah Ni(OH), menjadi Ni(OH),
anhidrat. Kemudian QCM dicelupkan disertai penerapan metode
siklik voltametri dalam larutan gelatin sapi dan larutan gelatin
babi untuk menguji perbedaan gelatin sapi dan gelatin babi.
Sensor tersebut dapat mendeteksi adanya perbedaan jenis gelatin
dalam larutan. LOD (Limit of Detection) sensor yang telah dibuat
adalah 25 ppm.

Kata Kunci: Gelatin, Babi, Sapi, Quartz Crystal Microbalance,
Potensiostat, Elektrolisis.



PORCINE GELATINE DETECTION USING GOLD
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Abstract

Ni(OH), anhydrate modified gold Quartz Crystal
Microbalance (QCM) has been succesfully prepared. Ni(OH),
was synthesized by electrolysis method. Polyaniline (PANI) was
layered onto QCM probe surface to attach Ni(OH),. PANI was
layered onto QCM probe surface by cyclic voltammetry method.
Ni(OH), was layered to QCM probe by dipping the probe in the
colloidal suspension of Ni(OH), for 5 minutes. After that the
probe is heated to change Ni(OH), to be Ni(OH), anhydrate.
Sensor was used to test the differences between porcine and
bovine gelatin by dipping the QCM and applying cyclic
voltammetry method. By this method, sensor prepared can be
used to differentiate the type of gelatin solution. Limit of
Detection (LOD) of the sensor prepared is 25 ppm.

Keywords : Gelatin, Porcine, Bovine, Quartz Crystal
Microbalance, Potensiostat, Electrolysis.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Gelatin adalah salah satu bahan makanan yang banyak
dipakai olenh masyarakat. Gelatin digunakan sebagai bahan
penstabil, penebal, dan pembaik tekstur pada roti. Gelatin
dapat dihasilkan dari kulit maupun tulang babi, sapi, atau
ikan. Babi dan sapi, baik tulang maupun kulitnya adalah
bahan dasar gelatin yang paling banyak dipakai di seluruh
dunia.

Pada umumnya masyarakat tidak mengetahui asal
gelatin yang biasa diperjual-belikan di pasar, sebab pada
kemasan gelatin yang beredar tidak dicantumkan merk dan
bahan asal gelatin. Padahal beberapa agama memiliki aturan
diet tertentu tentang makanan, misalnya pengharaman babi
oleh umat Islam dan Yahudi.

Islam adalah salah satu agama dengan jumlah
penganut terbesar di dunia. Dalam hal pemilihan makanan,
Islam memiliki hukum tentang pengharaman babi. Selain
agama Islam, agama Yahudi juga mngharamkan babi dan
dikategorikan sebagai makanan non-kosher.

Oleh karena itu pemeluk kedua agama tersebut perlu
mengetahui komponen makanan yang akan mereka makan.
Banyak peneliti telah mengembangkan teknik pendeteksian
komponen makanan yang berasal dari babi, khususnya
gelatin. Gelatin babi banyak disalahgunakan oleh pedagang
makanan karena harganya yang lebih murah namun sifat fisik
serta kimianya tidak jauh berbeda dengan gelatin yang berasal
dari hewan halal/kosher misalnya sapi.

Akhir-akhir ini, industri makanan di seluruh dunia
mulai memperhitungkan permintaan konsumen mengenai
makanan halal/kosher. Hal ini disebabkan permintaan
makanan halal yang semakin meningkat (Pew Forum on



Religion & Public Life, 2011). Permintaan makanan halal
yang meningkat disebabkan terjadinya peningkatan jumlah
penduduk muslim dunia (Islam adalah agama dengan
peningkatan jumlah pemeluk paling pesat di dunia), mulai
meningkatnya kesadaran terhadap produk-produk halal, dan
mulai dipandangnya status halal pada makanan sebagai
jaminan keamanan produk. Saat ini, total nilai industri
makanan halal telah mencapai 560 miliar USD. Bisnis
makanan halal di Indonesia telah mencapai nilai 70 miliar
USD, dengan pertumbuhan 7-10% per tahun (GIFR, 2013).
Karena kehalalan produk makanan mulai diperhatikan,
peneliti memilih untuk melakukan penelitian pengujian bahan
asal gelatin, karena gelatin adalah salah satu bahan pangan
yang digunakan luas dalam industri makanan, kosmetik, dan
obat-obatan.

Pendeteksian bahan baku gelatin yang telah
dilaporkan adalah Uji FTIR (Hashim, dkk. 2010), Analisa
Asam Amino (Nemati, dkk. 2004), PCR (Wolf dan Ldthy.
2001; Aida, dkk. 2005; dan Demirhan, Ulca, dan Senyuwa.
2012). dan ELISA (Venien dan Levieux. 2005). Kelemahan
uji FTIR umumnya tidak memberikan perbedaan data yang
signifikan sehingga diperlukan pengolahan data lebih lanjut.
Sedangkan kelemahan metode Analisa asam amino, PCR, dan
ELISA adalah membutuhkan banyak pengulangan, tenaga
berpengalaman karena sampel yang sangat sensitif, dan
banyaknya penggunaan reagen. Metode lain seperti
penggunaan QCM (Quartz Crystal Microbalance) belum
pernah dilaporkan.

QCM adalah alat yang dapat mengukur perubahan
frekuensi getaran suatu material piezoelektrik. Jika suatu zat
menempel pada material piezoelektrik tersebut, terjadilah
perubahan frekuensi yang dapat diubah dengan perhitungan
menjadi perubahan massa yang menempel pada sensor QCM.
QCM memiliki kelebihan yaitu praktis dan mudah dalam



penggunaannya, tidak selalu membutuhkan reagen yang
mahal, serta sensitivitas yang tinggi.

Gelatin sapi dan gelatin babi memiliki pasangan
elektron bebas (PEB) pada atom O pada ikatan peptidanya.
PEB ini dapat berikatan dengan atom-atom yang memiliki
orbital kosong dan membentuk ikatan kovalen koordinasi.
Akan tetapi gelatin sapi dan gelatin babi memiliki komposisi
asam amino yang berbeda. Perbedaan komposisi ini
mengakibatkan perbedaan sifat adsorpsi gelatin dan perbedaan
kestabilan ikatan yang terbentuk antara atom O pada gelatin
dengan bahan aktif yang memiliki orbital kosong tersebut.
Perbedaan-perbedaan tersebut menunjukkan bahwa QCM
memiiliki kemungkinan untuk dijadikan sebagai alat
pendeteksi perbedaan jenis gelatin.

1.2. Permasalahan

Gelatin adalah bahan makanan yang umum digunakan
dalam pembuatan berbagai makanan. Banyak pedagang
makanan tidak mencantumkan bahan asal gelatin yang
digunakan. Metode pendeteksian bahan gelatin yang pernah
diajukan antara lain uji FTIR, uji asam amino, PCR, dan
ELISA. Namun kelemahan dari uji FTIR adalah tidak
memberikan  perbedaan yang signifikan. Sedangkan
kelemahan metode uji asam amino, PCR, dan ELISA
memakan waktu lama, perlu banyak pengulangan, dan tenaga
berpengalaman.

1.3. Tujuan

Oleh karena permasalahan-permasalahan di atas, perlu
dilakukan penelitian yang bertujuan untuk membuat sensor
QCM emas termodifikasi polianilin-Ni(OH), anhidrat,
mengetahui apakah sensor QCM berlapis Ni(OH), anhidrat
dapat digunakan dalam uji kualitatif untuk membedakan
gelatin babi dengan gelatin lainnya, dan mengetahui batas
deteksi sensor.



1.4. Manfaat Penelitian

Penelitian ini bermanfaat dalam pengembangan ilmu
pengetahuan dan teknologi, khususnya dalam bidang
pendeteksian jenis gelatin. Diharapkan penelitian ini dapat
membantu pihak-pihak terkait untuk menentukan jenis gelatin
dan membantu konsumen agar tidak tertipu dengan jenis
gelatin yang digunakan.
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2.1. Sensor

2.1.1. Sensor Kimia

Menurut IUPAC pada tahun 1991, sensor kimia
adalah alat yang mengubah informasi kimia, mulai dari
komposisi komponen sampel secara spesifik hingga analisis
komposisi total, menjadi sinyal analitik yang dapat digunakan.

Sensor kimia memiliki dua komponen yaitu reseptor
dan transducer. Beberapa sensor dapat juga memiliki
separator semisal membran. Reseptor bertugas mengubah
informasi kimia menjadi bentuk energi yang dapat diukur oleh
transducer. Transducer bertugas mengubah energi yang
membawa informasi kimia menjadi sinyal analitik yang dapat
diinterpretasikan. Transducer tidak bersifat selektif.

Reseptor dari sensor kimia dapat digolongkan
menjadi:

1. Fisik, yaitu tidak ada reaksi kimia kimia yang terjadi.
Contohnya adalah sensor yang berbasis pengukuran
absorbansi, indeks refraksi, konduktivitas, suhu, atau
perubahan massa.

2. Kimia, yaitu terjadi reaksi kimia pada analit yang
memberikan sinyal analitik.

3. Biokimia, dimana proses-proses biokimialah yang
menjadi sumber sinyal analitik. Contohnya adalah
immunosensor.

(IUPAC, 1991)

2.1.2. Klasifikasi Sensor
Sensor kimia dapat diklasifikasikan berdasarkan
prinsip Kerja transducer, yaitu:

1. Sensor optis; yaitu sensor yang mendeteksi fenomena-
fenomena optis, seperti absorbansi, reflektansi,
luminesensi, fluoresensi, indeks refraksi, efek
optotermal, dan hamburan cahaya.
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2. Sensor elektrokimia; yaitu sensor yang mendeteksi
interaksi elektrokimia antara analit dan elektroda.
Sensor ini  dapat dibedakan menjadi sensor
voltametrik, potensiometrik, transistor efek medan
tersensitisasi kimia, dan sensor gas elektrolit padat
potensiometrik.

3. Sensor listrik; yaitu sensor yang mendeteksi
fenomena-fenomena kelistrikan, contohnya
semikonduktor logam oksida, semikonduktor organik,
sensor  konduktivitas  elektrolitik, dan  sensor
permitivitas listrik.

4. Sensor magnetik; yaitu sensor yang mendeteksi
perubahan sifat paramagnetik bahan.

5. Sensor termometrik; yaitu sensor yang mendeteksi
perubahan panas akibat reaksi kimia.

6. Sensor massa; yaitu alat yang mengubah informasi
perubahan massa pada permukaan yang khusus
termodifikasi menjadi informasi tentang perubahan
sifat-sifat bahan, dimana perubahan massa adalah
hasil akumulasi analit. Contoh sensor jenis ini adalah
sensor  piezoelektrik dan gelombang  akustik
permukaan.

(IUPAC, 1991)

2.1.3. Quartz Crystal Microbalance (QCM)

Gambar 2.1 Satu set alat QCM.



Quartz Crystal Microbalance (QCM) adalah alat yang
mendeteksi  perubahan massa berdasarkan perubahan
frekuensi dari sebuah bahan piezoelektrik seperti quartz.
QCM dapat digunakan sebagai sensor massa dengan
sensitivitas ~ tinggi. Persamaan yang dipakai untuk
menghubungkan perubahan frekuensi dan massa adalah
persamaan Sauerbrey:

Af = perubahan frekuensi yang teramati (Hz).

C: = faktor sensitivitas kristal (56,6 Hz pg™ cm’untuk
5 MHz AT-cut kristal quartz pada suhu kamar.

Am = perubahan massa per satuan luas (g/cm?).

Pada awalnya QCM hanya digunakan sebagai sensor
pendeteksi gas, namun pada saat ini QCM juga dapat
digunakan dalam larutan sehingga penggunaannya dapat
dipadukan dengan sistem elektrokimia. Selektivitas QCM
dalam mendeteksi zat tertentu dapat ditingkatkan dengan
melapisi sensor QCM dengan zat tertentu yang bersifat
sensitif dan selektif terhadap bahan tertentu (SRS. 2011).

2.1.3.1. Piezoelektrisitas

Piezoelektrisitas adalah suatu fenomena yang
ditemukan oleh Pierre dan Jacques Curie dan dipublikasikan
pada 1880. Piezoelektrisitas adalah kemampuan zat mengubah
tekanan yang diberikan menjadi arus listrik. Lippman pada
tahun 1881 memprediksi bahwa bahan-bahan piezoelektrik
juga mampu mengubah listrik menjadi tekanan/getaran
melalui deduksi matematis  dari prinsip-prinsip
termodinamika. Bahan yang paling umum diketahui memiliki
sifat piezoelektrik adalah quartz.



Gambar 2.2 Kristal quartz.

Piezoelektrisitas pertama kali dimanfaatkan sebagai
sonar pada kapal laut untuk mendeteksi kedalaman laut.
Selanjutnya piezoelektrisitas digunakan sebagai komponen
microphone, alarm asap, dan penyaring sinyal frekuensi
tinggi. Selanjutnya Sauerbrey mengamati adanya perubahan
frekuensi yang terjadi jika terjadi perubahan massa pada
bahan piezoelektrik. Kemudian Sauerbrey —menurunkan
persamaan 1 diatas, sehingga dapat dimanfaatkan dalam
pengembangan sensor massa QCM (Mota. 2005).

2.1.3.2. Electrochemical Quartz Crystal Microbalance

(EQCM) dan Kalibrasi QCM

QCM dapat dipadukan dengan peralatan-peralatan
elektrokimia seperti potensiostat. QCM digunakan sebagai
elektroda kerja, Ag/AgCIl digunakan sebagai elektroda
pembanding dan platina atau emas sebagai elektroda
pembantu.Perubahan-perubahan kelistrikan serta perubahan
massa yang terendapkan atau terlepas dari QCM dapat
dimonitor jika QCM digunakan bersamaan dengan peralatan-
peralatan elektrokimia. Metode yang dapat digunakan adalah
amperometri, potensiometri, dan voltametri. Sistem EQCM
dapat digunakan sebagai sensor kimia jika QCM dilapisi
bahan tertentu yang tidak ikut bereaksi selama proses
elektrokimia dan hanya selektif untuk bahan tertentu.



Sistem EQCM adalah salah satu pengembangan QCM
di bidang elektrokimia. Dengan metode EQCM, QCM dapat
dikalibrasi dengan cara yang mudah. Dengan menggabungkan
persamaan Hukum | Faraday dan persamaan Sauerbrey
diperoleh:

10°-M,,-C, -Q
n-F-A )

Af =

Dengan:

Af = perubahan frekuensi (Hz).

M,, = Massa molar dari zat kimia yang terendapkan
(g/mol).

C = Faktor sensitivitas Sauerbrey.

Q = Muatan listrik yang mengalir (C).

A = Luas permukaan aktif (cm?).

F = Konstanta Faraday 96500 C/mol.

n = Jumlah elektron yang ditransfer.

Pembanding

BA N Potentiostat
Kerja
/__Ij
QcM25
‘ Qcmzoo]

©

Gambar 2.3 Rangkaian alat EQCM (SRS. 2011)
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2.1.3.3. Dasar-Dasar Elektrolisis

Elektrokimia adalah bidang yang mempelajari
hubungan antara energi listrik dengan reaksi kimia. Jika arus
listrik dengan beda potensial tertentu dilewatkan dengan
elektroda pada larutan elektrolit atau lelehan garam sehingga
terjadi reaksi kimia tertentu, maka proses ini disebut
elektrolisis. Arus listrik yang digunakan adalah arus listrik
searah (Direct Current/DC). Anoda adalah tempat terjadinya
oksidasi sedangkan katoda adalah tempat terjadinya reaksi
reduksi (Ulfin, dkk. 2010).

lon-ion negatif akan bergerak ke anoda dan
teroksidasi jika arus listrik dalam sel elektrokimia dinyalakan.
Sedangkan ion-ion positif akan bergerak ke katoda dan
tereduksi. Air sebagai pelarut dapat mengalami reduksi
maupun oksidasi. Garam yang inert terhadap zat kimia yang
kita reaksikan dapat ditambahkan dalam sistem berpelarut air
untuk menambahkan konduktivitas larutan dengan menjaga
kenetralan larutan sehingga reaksi menjadi lebih cepat.
Contoh reaksi elektrolisis adalah:

Ni (s)> Ni*(aq) + 2e E°=0,25V

2H,0 (I) + 2e > Hy(g) + 20H'(aq) E°=-0,83 V

Total: Ni (s) + 2H,0 (I)=>Ni(OH),(s) + H,(g)  E°=-0,58 V
(UlIfin, dkk. 2010)

Stoikiometri dalam elektrolisis dijelaskan oleh
Faraday pada tahun 1833 bahwa besarnya perubahan kimia
yang terjadi dalam elektrolisis berbanding lurus dengan
besarnya muatan listrik yang lewat pada sel elektrolisis.
Pernyataan tersebut kemudian disebut Hukum Faraday | yang
dirumuskan:

w= At

w = massa zat kimia yang hilang atau terbentuk (g).
i = arus listrik yang dipakai (A).

t = waktu (s).

n = jumlah mol elektron yang digunakan.
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F = Bilangan Faraday (96500 Coulomb per mol elektron).
A, = Massa molar zat yang terendapkan (g/mol).

2.1.3.4. Aplikasi QCM

Quartz Crystal Microbalance (QCM) banyak
dimanfaatkan sebagai sensor sebab dapat mendeteksi
perubahan massa yang terjadi pada permukaannya dengan
sensitivitas tinggi. Selektivitas QCM dapat ditingkatkan
dengan melapiskan suatu bahan tertentu yang dapat
mengadsorp zat tertentu pula.Contohnya ZnO dilapiskan pada
QCM untuk mendeteksi NH3 dan H,O.

QCM juga dapat digunakan untuk mendeteksi
Senyawa Organik Volatil (VOC) dan sebagai biosensor
bakteri dan virus. Selain itu, QCM juga dapat digunakan
untuk meneliti mekanisme adsorpsi yang terjadi pada
permukaan. QCM juga dapat digunakan untuk memprediksi
mekanisme reaksi yang terjadi saat terjadi pembentukan
lapisan tertentu pada permukaan probe QCM, misalnya
polianilin.

2.1.3.5. Prosedur Pemasangan QCM
Kepala crystal
BNC
| _{ Kepala
: cincin o

Per ko ntak

o : Kristal
sensor

Gambar 2.4 Komponen holder sensor QCM.

Gambar 2.4 di atas menunjukkan bagian-bagian dari
holder QCM. Sensor tersebut berdiameter satu inchi. Untuk
mempersiapkan QCM dengan baik, prosedurnya adalah:
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Kepala Crystal Holder ditempatkan pada permukaan
yang datar dengan lubangnya menghadap keatas. Head o-ring
harus dipastikan bebas dari cacat, lubang kristal bersih dan
kering, dan pin elektroda tidak terhalang geraknya. Kemudian
lubang kristal dibuka lalu sensor dimasukkan dengan
permukaan kontak menghadap kebawah dan kontak cair
menghadap keatas seperti pada gambar di bawah.

Gambar 2.5 Memasukkan sensor.

Kemudian probe diputar 90° seperti pada gambar di
bawah.

Gambar 2.6 Sensor diputar 90°.

Selanjutnya probe ditutup dengan retainer ring
seperti gambar di bawah.
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Gambar 2.7 Sensor ditutup retainer ring.

Setelah itu probe ditutup lagi dengan retainer cover
seperti pada gambar di bawah.

Gambar 2.8 Sensor ditutup retainer cover.

Penutup dikunci dengan tangan lalu holder
dihubungkan dengan QCM 25 Crystal Oscillator seperti
gambar di bawah.

Gambar 2.9 Satu set Crystal Oscillator.
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QCM 25 kemudian dihubungkan dengan mainboard
QCM 200 menggunakan kabel RJ45 dan konektor Cat-5.
Rangkaian alat QCM dihubungkan dengan Personal
Computer menggunakan kabel RS-232 (SRS. 2011).

2.2. Material

2.2.1. Anilin

Anilin adalah senyawa organik beracun dengan rumus
kimia CgHsNH,. Anilin berwujud cair, berbau menyengat, dan
titik didihnya 184, 1°C (MSDS, 2013). Saat dididihkan, anilin
yang semula berwarna coklat (bentuk tidak murni) akan
menjadi jernih (bentuk murni).

NH,

Gambar 2.10 Struktur Anilin.

Anilin dapat membentuk polimer konduktif polianilin
(PANI) bila diberi perlakuan voltametri siklik pada pH
tertentu (Fitriyana, 2014). Mekanisme reaksi pembentukan
polianilin dijelaskan dalam Gambar 2.11. Polimer konduktif
ini dapat digunakan untuk menempelkan bahan aktif sensor
kepada substrat tertentu.
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Gambar 2.11 Mekanisme reaksi pembentukan polianilin.
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Polianilin memiliki tiga bentuk teroksidasi. Bentuk
yang paling kurang teroksidasi disebut leukoemeraldin yang
berwarna putih sampai tidak berwarna. Bentuk yang lebih
teroksidasi adalah emeraldin yang berwarna hijau sampai biru.
Bentuk yang paling teroksidasi adalah pernigranilin yang
berwarna biru sampai ungu (Feast, dkk. 1996). Emeraldin
adalah bentuk polianilin yang paling banyak digunakan sebab
memiliki kestabilan terhadap perubahan suhu yang besar dan
saat didoping dengan asam, emeraldin memiliki konduktivitas
yang paling besar dibandingkan leukoemeraldin dan
pernigranilin (Diarmid dan Alan, 2001).
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2.2.2. Nikel (1) Hidroksida

Gambar 2.12 Nikel Hidroksida.

Nikel (I1) hidroksida adalah suatu material berwujud
padat yang memiliki rumus kimia Ni(OH),. Ni(OH),
berwujud bubuk berwarna hijau, memiliki massa molekul
92,724 g/mol (anhidrat) dan 110,72 g/mol (monohidrat),
massa jenisnya 4,15 g/mL, dan kelarutan dalam air sangat
rendah (2x10™°). Material ini dapat mengiritasi mata dan
kulit, serta dapat merusak pencernaan dan pernafasan.
Ni(OH), tergolong bahan karsinogenik. Oleh karena itu
peneliti harus mengenakan sarung tangan, jas lab, respirator
debu, dan goggle serta bekerja pada ruangan dengan ventilasi
yang baik (MSDS,2014).

Nikel (I1) hidroksida memiliki dua bentuk yang
umum, yaitu bentuk o dan 3. Menurut Khan dkk (2011), a-
Nikel (1) hidroksida memiliki jarak antar lapisan lebih besar
daripada 7,5 A dan ruang antarlapisan tersebut terisi oleh
molekul air dan anion-anion yang jenisnya tergantung pada
prosedur pembuatan Nikel (I1) hidroksida. Sedangkan p-Nikel
(11) hidroksida memiliki jarak antar lapisan 4,6 A tanpa ada
spesi yang terjebak diatara ruang antar lapisan. Bentuk nikel
(1) hidroksida yang diperoleh saat sintesis sangat tergantung
pada metode sintesis yang digunakan.

Nikel (I1) hidroksida dapat disintesis dengan mudah
menggunakan metode elektrolisis (Subbaiah, dkk. 2002).
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Budipramana dkk. (2014) mensintesis nikel (I1) hidroksida
menggunakan katoda dan anoda nikel serta elektrolit asam
sitrat. Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut:

Katoda: 2H,0(l) + 2e'=> 20H (aq) + H,(9)

Anoda: Ni(s)=> Ni*(aq) + 2¢

Selanjutnya ion hidroksi dan Ni** bereaksi membentuk
Ni(OH), sesuai persamaan reaksi berikut:

Ni*(aq) + 20H (ag)> Ni(OH)(s)

Sifat-sifat termal dari nikel (lI) hidroksida telah
banyak diteliti. Sifat-sifat termal tersebut sangat bergantung
pada metode sintesis yang digunakan. Berdasarkan hasil
DTA-TGA vyang telah dilaporkan oleh Budipramana dkk.
(2014), pada suhu hingga 120°C terjadi pelepasan air
teradsorp yang berada di permukaan nikel (I1) hidroksida.
Sedangkan pada suhu 120°C-323°C, terjadi pelepasan air
terhidrat. Reaksi yang terjadi saat pelepasan air terhidrat
adalah sebagai berikut:

Ni(OH),:-nH,0(s)=> Ni(OH),(s) + nH,0(g)

2.2.3. Nikel Oksida

Nikel oksida adalah suatu material berwujud padat,
yang memiliki rumus kimia NiO. NiO berwarna hijau,
memiliki massa molekul 74,71 g/mol, dan tidak larut dalam
air dingin. Material ini berbahaya jika terhirup atau tertelan
sebab NiO bersifat karsinogenik, atau dengan kata lain dapat
menyebabkan kanker. Oleh sebab itu, NiO peneliti wajib
mengenakan sarung tangan, jas lab, respirator debu, dan
goggle serta bekerja pada ruangan dengan ventilasi yang baik
(MSDS, 2013).
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Gambar 2.13 Bunsenit, suatu mineral Nikel Oksida.

Nikel oksida dapat disintesis dengan mudah
menggunakan metode sintesis senyawa padat dari bahan awal
nikel hidroksida (Ni(OH),). Nikel oksida dipanaskan dalam
furnace pada suhu diatas 400°C sehingga terjadi reaksi
berikut: A

Ni(OH)x(s) —» NiO(s) + H,O (g)
(Zhou, dkk. 2006)

2.2.4. Gelatin

Gelatin (Latin: yang dibekukan) adalah suatu zat
translusen, tidak berwarna, diperoleh dari hidrolisis kolagen
bermacam-macam hewan (umumnya babi, sapi, dan ikan).
Gelatin adalah bentuk ireversibel dari kolagen yang
terhidrolisis. Gelatin dalam rumah tangga dapat berbentuk
lembaran, butiran, atau bubuk (Cole, 2000).
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Gambar 2.14AGeIatin Lembaran.

2.2.4.1. Komposisi dan Sifat Gelatin

Gelatin adalah campuran dari peptida dan protein
yang terbuat dari hidrolisis sebagian kolagen yang diekstrak
dari kulit, tulang, dan jaringan penghubung hewan-hewan
seperti ayam, babi, sapi, dan ikan. Walaupun gelatin terdiri
dari 98-99% protein, gelatin banyak terdiri dari asam-asam
amino non-esensial. Gelatin yang digunakan untuk fotografi
dan obat-obatan umumnya berasal dari tulang sapi dan
beberapa jenis makanan juga menggunakan gelatin dari sapi.

Gelatin mencair saat dipanaskan dan memadat
kembali saat mendingin.Gelatin dapat membentuk gel semi-
padat bersama air. Gelatin membentuk larutan dengan
kekentalan tinggi dalam air, yang menjadi gel saat mendingin,
dan komposisi kimianya sangat mirip dengan kolagen asalnya.
Gelatin dapat larut dalam hampir semua pelarut polar.

Laruran gelatin menunjukkan aliran viskoelastik. Jika
gelatin dikontakkan dengan air, sebagian gelatin akan larut.
Kelarutan  gelatin  sangat ditentukan dari  metode
pembuatannya. Khususnya, gelatin dapat dilarutkan dalam
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asam pekat. Larutan semacam ini akan stabil dalam waktu 10-
15 hari dengan relatif tanpa perubahan dan cocok untuk
dipakai dalam pelapisan bahan-bahan tertentu.

Bentuk gel dari gelatin berada pada rentang suhu
tertentu. Umumnya batas atasnya berada pada suhu kurang
dari 35°C dan batas bawahnya adalah titik beku air. Sifat-sifat
mekanik dari gel gelatin sangat sensitif pada rentang suhu,
sejarah pemanasan gel, dan waktu. Kekentalan campuran
air/gelatin meningkat seiring dengan konsentrasi dan saat
didinginkan (Cole, 2000)..

2.2.4.2. Produksi Gelatin
Gelatin diproduksi sebagai produk samping dari
industri daging dan kulit secara komersial. Sekarang,
pembuatan gelatin dari ikan sedang dikembangkan sebab ikan
relatif tidak dilarang secara agama. Sumber bahan produksi
gelatin dunia didominasi oleh kulit babi (44%), tulang (27%),
sapi (18%), dan bahan lain gi/o).
| A”“-.,
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Gambar 2.15 Persentasi sumber gelatin.

Ikatan antar molekul dan intra molekul yang
membuatnya tidak larut dalam air harus diputus saat membuat
gelatin. lkatan hidrogen yang menstabilkan heliks kolagen
juga harus diputuskan. Proses pembuatan gelatin terdiri dari
tiga proses utama:

1. Perlakuan awal (pretreatment) untuk membuat
sumber gelatin bebas dari pengotor yang mengganggu
sifat fisik dan kimia gelatin yang akan diproduksi.
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2. Ekstraksi gelatin, yang umumnya dilakukan dengan
air panas atau asam encer yang akan langsung
menghidrolisis kolagen menjadi gelatin.

3. Pemurnian dilakukan untuk menghilangkan air dari
larutan gelatin dan mendapatkan gelatin yang kering
dan terpadu.

(Cole, 2000)

2.2.4.3. Perlakuan Awal

Larutan asam encer digunakan untuk untuk
menghilangkan kalsium dan garam-garam lainnya jika bahan
mentah gelatin berasal dari tulang. Air panas atau beberapa
pelarut dapat digunakan untuk mengurangi lemak, yang tidak
boleh melebihi 1% sebelum menjalani proses ekstraksi.
Penghilangan rambut dan pengasaran tekstur harus dilakukan
sebelum menjalani proses ekstraksi jika bahan mentah gelatin
berasal dari kulit, disertai dengan pengurangan ukuran dan
pencucian.

Hidrolisis kolagen dilakukan dengan satu dari tiga
metode berbeda: asam, basa, dan enzimatis. Perlakuan asam
khususnya cocok untuk bahan dengan jumlah ikat silang
sedikit seperti kolagen kulit babi dan normalnya
membutuhkan 10-48 jam. Perlakuan basa cocok untuk
kolagen yang lebih kompleks seperti kolagen dari sapi dan
membutuhkan lebih banyak waktu, umumnya beberapa
minggu. Perlakuan basa bertujuan untuk menghancurkan
beberapa ikat silang yang masih terdapat pada kolagen.
Sedangkan hidrolisis enzimatik kolagen relatif baru (Cole,
2000).

2.2.4.4. Ekstraksi

Setelah mengurangi ikat silang antar komponen
kolagen dan menghilangkan beberapa pengotor seperti lemak
dan garam, kolagen diubah menjadi gelatin dengan cara
ekstraksi baik dengan air maupun larutan asam pada suhu
yang cocok. Seluruh proses industri menggunakan pH netral
atau pH asam sebab walaupun pada pH basa lebih cepat,
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gelatin yang terbentuk rawan terdegradasi. Ekstraksi asam
banyak digunakan dalam industri namun pada tingkat
keasaman bervariasi tergantung pada proses yang digunakan.
Ekstraksi adalah proses multi langkah, dan suhu ekstraksi
umumnya meningkat pada proses ekstraksi berikutnya.
Prosedur semacam ini memastikan terjadinya degradasi suhu
yang minimal selama proses ekstraksi (Cole, 2000).

2.2.4.5. Pemurnian

Proses ini melibatkan beberapa langkah seperti
penyaringan, evaporasi, pengeringan, penggilingan, dan
pengayakan. Proses ini sangat tergantung pada konsentrasi
dan jenis gelatin yang digunakan. Degradasi gelatin harus
dihindari sehingga proses pemurnian menggunakan suhu
serendah mungkin. Kebanyakan proses pemurnian sangat
cepat, dengan semua proses dikerjakan dalam beberapa
langkah untuk menghindari kerusakan struktur peptida.
Struktur peptida yang rusak dapat membuat penurunan
kemampuan dalam pembentukan gel yang tidak diinginkan
(Cole, 2000).

2.2.5. Kegunaan Gelatin

Kegunaan gelatin sangat beragam. Dalam industri
makanan, gelatin dapat digunakan sebagai penstabil, penebal,
atau pembaik tekstur dalam makanan-makanan seperti
yoghurt, krim keju, dan margarin.

Kegunaan lain gelatin antara lain sebagai pengubah
warna sinar lampu, bahan kapsul, penahan perak klorida agar
tetap dalam bentuk emulsi selama proses fotografi, bahan
kertas kilap, dan salah satu bahan kosmetik. Selain itu gelatin
dapat digunakan untuk mengubah gaya rambut secara murah
namun tidak tahan lama, substrat untuk kultur sel, serta
sebagai bahan tiruan otot dalam uji coba amunisi. Gelatin juga
dapat mempercepat penyembuhan tukak lambung, luka luar,
dan mengurangi rambut rontok (Cole, 2000).
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2.3. Tren Bisnis Makanan Halal

Pada umumnya industri makanan dunia cenderung
mengabaikan segmen konsumen muslim. Namun, jumlah
penduduk muslim di seluruh dunia terus meningkat sehingga
permintaan makanan halal juga meningkat. Menurut Pew
Forum on Religion & Public Life (2011), jumlah penduduk
muslim dunia mencapai 1,62 miliar, atau 23,4% populasi
dunia pada tahun 2010 (Van der Spiegel, dkk. 2012). Pada
tahun 2030, diprediksi penduduk muslim dunia akan
mencapai 2,2 miliar dan pada tahun 2050 akan menjadi 2,6
miliar orang. Pada saat ini, total nilai industri makanan halal
telah mencapai 560 miliar USD.

Permintaan terhadap makanan halal di seluruh dunia
tidak hanya disebabkan oleh peningkatan jumlah penduduk
muslim yang cepat, tetapi juga disebabkan bergesernya
pandangan masyarakat nonmuslim. Masyarakat nonmuslim
mulai memandang bahwa makanan halal (dan yang
tersertifikasi halal) juga menjamin etika dan keamanan
produk. Sebagai contoh, hanya terdapat dua juta penduduk
muslim di United Kingdom, namun terdapat enam juta
konsumen makanan halal. Permintaan terhadap makanan halal
hingga senilai tiga juta USD telah terjadi di Belanda dan
penduduk nonmuslim per tahun.Bisnis makanan halal telah
mencapai nilai 70 miliar USD di Indonesia, dengan
pertumbuhan 7-10% per tahun. Karena potensi pasar yang
besar itulah segmen makanan halal mulai dimasuki oleh para
pengusaha makanan (GIFR 2013).

Peningkatan terhadap makanan halal yang besar dan
semakin meningkat menimbulkan munculnya inisiatif negara-
negara dengan jumlah penduduk muslim yang besar untuk
membuat standar dalam penentuan makanan halal.
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BAB 111
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan

3.1.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
satu set alat Quartz Crystal Microbalance (SRS QCM-200),
satu set alat destilasi, oven, furnace, kabel, penjepit buaya,
statif, termometer, power supply, amplas dengan grade 1200,
magnetic stirrer, hot plate, neraca analitik Ohauss, pinset, alat
gelas, stopwatch, satu set potensiostat (Potensiostat eDAQ
EAL161 dan e-corder ED410), dan satu set mikroskop optik,.

3.1.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
anilin 99,9% (Merck), HCI pekat (37% SAP Chemicals), dua
buah pelat nikel (PT INCO), aqua demineralisasi (Aqua DM-
Indolab), Natrium sitrat dihidrat 99,5% (CsHsNazO7.2H0,
Sigma-Aldrich), gelatin sapi, dan gelatin babi.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi Bahan

4.1.1 Sintesis Ni(OH),

Ni(OH), disintesis dengan metode pengendapan
secara elektrolisis. Warna larutan yang berubah menjadi hijau
selama dilakukan elektrolisis menunjukkan bahwa Ni(OH),
telah terbentuk. Budipramana, dkk (2014) mengemukakan
reaksi yang terjadi pada elektroda adalah sebagai berikut:
Katoda: 2H,O(l) + 2e" = 20H(aq) + H2(9)

Anoda:  Ni(s) > Ni?*(aq) + 2e°

Selanjutnya ion hidroksi dan Ni?*  bereaksi

membentuk Ni(OH), sesuai persamaan reaksi berikut:
Ni2*(aq) + 20H (aqg) = Ni(OH)2(s)

i i }

Gambar 4.1 Larutan Nikel (1) Hidroksida

Larutan Nikel (I1) hidroksida yang terbentuk disimpan
dan dibiarkan selama dua minggu agar terbentuk cukup
banyak endapan. Terjadinya pengendapan Ni(OH). yang
berwarna hijau disebabkan Ni(OH). memiliki kelarutan yang
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Untuk mengetahui apa yang terjadi pada gelatin
setelah perlakuan voltametri siklik, dilakukan karakterisasi IR
pada gelatin sapi dan gelatin babi yang telah diberi perlakuan
voltametri siklik. Hasil karakterisasi IR tersebut ditunjukkan
pada gambar 4.28.

Menurut hasil karakterisasi Infra Merah terhadap
gelatin sapi dan gelatin babi yang telah diberi perlakuan
voltametri siklik pada gambar 4.28., terlihat bahwa baik
gelatin sapi dan gelatin babi memiliki empat macam daerah
puncak spektra Infra Merah yaitu di sekitar 3400-3200 cm™*
(daerah amida A), 1700-1600 cm (daerah amida 1), 1600-
1500 cm? (daerah amida II), dan 1300-1200 cm? (daerah
amida I11).

Dari kedua grafik IR diatas, pada gambar 4.27.
terlihat bahwa pada puncak pada bilangan gelombang 2900-
3000 cm™ muncul pada setiap gelatin, namun gelatin babi
memiliki puncak yang lebih tajam. Sedangkan pada gambar
4.28., puncak pada bilangan gelombang 2900-3000 cm™ pada
gelatin babi yang semula muncul tajam menjadi mengecil,
sedangkan pada gelatin sapi timbul puncak pada bilangan
gelombang 2000-2250 cm™. Hal ini secara tidak sengaja
menunjukkan bahwa grafik IR telah dapat membedakan jenis
gelatin. Setelah diberi perlakuan voltametri siklik, puncak
pada bilangan gelombang 2900-3000 cm™* pada gelatin babi
akan mengecil dan puncak pada bilangan gelombang 2000-
2250 cm?! pada gelatin sapi akan membesar. Menurut
McMurry (2011), puncak pada bilangan gelombang 2900-
3000 cm™? menunjukkan adanya gugus —CH sp® dan puncak
pada bilangan gelombang 2000-2250 cm-1 menunjukkan
adanya gugus —C=N atau —C=C.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Gelatin sapi dan gelatin sapi dapat dibedakan
menggunakan sensor QCM termodifikasi polianilin dan Ni(OH),
anhidrat. Sensor QCM berlapis polianilin-Ni(OH), anhidrat dapat
membedakan larutan yang mengadung gelatin sapi dan larutan
yang mengandung gelatin babi pada pH netral dikombinasi
dengan metode voltametri siklik. Sensor QCM termodifikasi
polianilin-Ni(OH), anhidrat dapat digunakan sebagai pendeteksi
adanya gelatin babi dalam air dengan batas deteksi 25 ppm.

5.2.Saran

Dalam penelitian ini, sensor QCM berlapis polianilin-
Ni(OH), anhidrat dibuat untuk mendeteksi jenis gelatin yang
terlarut dalam air. Agar dapat digunakan dalam masyarakat luas,
perlu penelitian lebih lanjut tentang zat-zat yang dapat
mengganggu pendeteksian gelatin oleh sensor QCM berlapis
polianilin-Ni(OH), anhidrat dan metode preparasi sampel
makanan yang cocok untuk sensor tersebut.
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LAMPIRAN

LAMPIRAN A: SKEMA KERJA

1. Sintesis Nanopartikel Ni(OH),

Aqua demineralisasi

C6H5N3307'2H20

——diambil 50 mL

——ditimbang 4,4115 g

—diaduk hingga terlarut sempurna

Larutan Natrium Sitrat 0,3 M

Agua demineralisasi

— diambil 10 mL

——diambil 400 mL

—dididihkan diatas hot plate

—diaduk dengan magnetik stirrer

Pelat Nikel

—— dihubungkan
power supply
——dicelupkan

—— dilakukan elektrolisis
tegangan 55 V

Larutan Ni(OH),

pada suhu ruang

Hasil

81

selama 30 menit dengan

—— disimpan selama dua sampai empat minggu
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2. Pelapisan Ni(OH), anhidrat pada probe QCM
Monomer Anilin

—— diambil 1,4 mL
—dilarutkan dalam 150 mL aqua demineralisasi

Larutan Anilin HCI pekat

— ditambah tetes
demi tetes hingga
pH 1,5

Larutan Anilin pH 1,5 Probe Emas QCM

—— dihubungkan
EDAQ
—— dicelupkan

— dilakukan elektropolimerisasi dengan
voltametri siklik sebanyak 20 siklik

Probe emas terlapis polianilin

— dicelupkan larutan nanopartikel Ni(OH),
selama 5 menit

Probe emas terlapis
polianilin/Ni(OH),

— dikalsinasi pada suhu 300°C

Hasil




3. Ekstraksi Gelatin

Kulit Hewan* Aqua demineralisasi
——dipotong hingga anl Ara
berukuran 2-4 cm s WS |\

—direbus diatas hot plate

Kulit Rebus Larutan HCI 4%

——direndam selama empat hari

Kulit pH Asam Aqua demineralisasi

——dicuci hingga pH air cucian netral

Kulit pH Netral Larutan HCI 4%

——direbus selama delapan jam
——disaring

Filtrat Residu

— diuapkan pada suhu 90°C selama lima jam
——dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C

Hasil

——dikarakterisasi dengan FTIR

f data ;

83

* kulit hewan yang digunakan adalah kulit sapi dan kulit babi
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4. Pembuatan Larutan untuk Pengujian dengan QCM
4.1. Pembuatan 100 mL Larutan Stok Gelatin 30.000 ppm

Aqua demineralisasi Gelatin**

——diambil 100 mL —ditimbang 3 ¢

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

4.2. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Netral

Aqua demineralisasi Larutan Stok Gelatin**
——diambil 300 mL — diambil
1-5 mL***

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

4.3. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Asam

Aqua demineralisasi HCI0,5 M
——diambil 300 mL —— ditambah tetes
demi tetes hingga
- diuji dengan pH meter pH 4
Larutan Asam Larutan Stok Gelatin**
— diambil
1-5 mL***

———diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

** dengan variasi gelatin: gelatin sapi dan gelatin babi
*** diambil sesuai dengan lampiran B.2
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4.4, Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Basa

Aqua demineralisasi NaOH 0,5 M
——diambil 300 mL —— ditambah tetes
demi tetes hingga
——diuji dengan pH meter pPH9
Larutan Asam Larutan Stok Gelatin**
— diambil
1-5 mL***

———diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

5. Pembuatan Larutan untuk Pengujian dengan QCM
Dikombinasi dengan Siklik VVoltametri
5.1. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Netral

Aqua demineralisasi Gelatin**
——diambil 300 mL — diambil
60-300 mg****

———diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

** dengan variasi gelatin: gelatin sapi dan gelatin babi
*** diambil sesuai lampiran B.2
**** diambil sesuai dengan lampiran B.3
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5.2. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Asam

Agua demineralisasi HCI05M
——diambil 300 mL —— ditambah tetes
demi tetes hingga
L diuji dengan pH meter pH 4
Larutan Asam Gelatin**
—— diambil

60-300 mg**+*

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

5.3. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Basa

Agua demineralisasi NaOH 0,5 M
——diambil 300 mL —— ditambah tetes
demi tetes hingga
- diuji dengan pH meter PHO
Larutan Asam Gelatin**
— diambil

60-300 mg****

—diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

** dengan variasi gelatin: gelatin sapi dan gelatin babi
**** diambil sesuai dengan lampiran B.3




87

LAMPIRAN B: PERHITUNGAN

1. Volume Anilin
Volume larutan anilin yang akan dibuat = 150 mL

=0,15L
M anilin =0,1M
Mr anilin = 93,13 g/mol
p anilin =1,0217 g/mL
n anilin =MxV
=0,1Mx0,15L
= 0,015 mol
m anilin =nx Mr
= 0,015 mol x 93,13 g/mol
=1,39695 g
V anilin =m/p
=1,39695 g/ 1,0217 g/mL
=1,36728 mL
=1,4mL

2. Perhitungan dalan Pembuatan Larutan Gelatin untuk
Pengujian Dengan QCM

a) Pembuatan Larutan Stok Gelatin 30000 ppm 100 mL
30000 _30000mg gelatin 39
PP T T 1Lair  100mL

b) Pembuatan Larutan Gelatin 100 ppm 300 mL

M1V1 - M2 Vz
30000ppm % V; = 100ppm x 300mL
Vi = 1mL

c) Pembuatan Larutan Gelatin 200 ppm 300 mL
MV, = M,V,
30000ppm x V; = 200ppm x 300mL
Vi =2mL



88

d) Pembuatan Larutan Gelatin 300 ppm 300 mL
MV, = M,V,
30000ppm x V; = 300ppm x 300mL
V1 = 3mL

e) Pembuatan Larutan Gelatin 400 ppm 300 mL
MV, = M,V,
30000ppm x V; = 400ppm x 300mL
Vy = 4mL

f)  Pembuatan Larutan Gelatin 500 ppm 300 mL
MV, = M,V,
30000ppm x V; = 500ppm x 300mL
V1 = bmlL

3. Perhitungan dalam Pembuatan Larutan Gelatin untuk
Pengujian dengan QCM Dikombinasi dengan Siklik
Voltametri

a) Pembuatan Larutan Gelatin 200 ppm 300 mL
200mg  60mg

1L  300mL

200ppm =

b) Pembuatan Larutan Gelatin 400 ppm 300 mL
400mg  120mg

1L  300mL

400ppm =

c) Pembuatan Larutan Gelatin 600 ppm 300 mL
600mg  180mg

1L  300mL

600ppm =

d) Pembuatan Larutan Gelatin 800 ppm 300 mL
800mg  240mg

1L  300mL

800ppm =



e) Pembuatan Larutan Gelatin 1000 ppm 300 mL
1000 _1000mg _ 300mg
ETATNT BART 5T

3. Perhitungan dalam Pembuatan Larutan Gelatin untuk
Pengujian LOD

a) Pembuatan Larutan Gelatin 200 ppm 300 mL
200mg  60mg

1L  300mL

200ppm =

b) Pembuatan Larutan Gelatin 100 ppm 300 mL

MV, = M,V,
200ppm x V; = 100ppm x 300mL
V; = 150mL
c) Pembuatan Larutan Gelatin 50 ppm 300 mL
MV, = M,V,
100ppm % V; = 50ppm x 300mL
vV, = 150mL
d) Pembuatan Larutan Gelatin 25 ppm 300 mL
MV, = M,V,
50ppm x V; = 25ppm % 300mL
V; = 150mL

e) Pembuatan Larutan Gelatin 12,5 ppm 300 mL
MV, = M,V,

25ppm x V; = 12 5ppm x 300mL
V; = 150mL
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f)  Pembuatan Larutan Gelatin 6,25 ppm 300 mL
MV, = M,V,
125ppm x V; = 6,25ppm x 300mL
V1 = 150mL



LAMPIRAN C: DATA KARAKTERISASI

1. FTIR
a. Gelatin Sapi Sebelum Perlakuan Siklik VVoltametri
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b. Gelatin Babi Sebelum Perlakuan Siklik VVoltametri
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c. Gelatin Sapi Setelah Perlakuan Siklik VVoltametri
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DETEKSI GELATIN BABI MENGGUNAKAN SENSOR
EMAS TERMODIFIKASI NANOPARTIKEL Ni(OH),
ANHIDRAT PADA QUARTZ CRYSTAL MICROBALANCE
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Jurusan : Kimia FMIPA-ITS

Dosen Pembimbing  : Dr. rer. nat. Fredy Kurniawan, M.Si.
Abstrak

Sensor Quartz Crystal Microbalance (QCM) emas
berlapis Ni(OH), anhidrat telah berhasil dibuat. Ni(OH),
disintesis =~ menggunakan = metode  pengendapan  secara
elektrokimia. Selanjutnya untuk menempelkan Ni(OH), dilakukan
pelapisan polianilin pada permukaan probe QCM. Pelapisan
polianilin pada permukaan probe QCM dilakukan menggunakan
metode siklik voltametri. Ni(OH), dilapiskan pada permukaan
probe QCM dengan metode layer by layer. Selanjutnya probe
QCM dipanaskan untuk mengubah Ni(OH), menjadi Ni(OH),
anhidrat. Kemudian QCM dicelupkan disertai penerapan metode
siklik voltametri dalam larutan gelatin sapi dan larutan gelatin
babi untuk menguji perbedaan gelatin sapi dan gelatin babi.
Sensor tersebut dapat mendeteksi adanya perbedaan jenis gelatin
dalam larutan. LOD (Limit of Detection) sensor yang telah dibuat
adalah 25 ppm.

Kata Kunci: Gelatin, Babi, Sapi, Quartz Crystal Microbalance,
Potensiostat, Elektrolisis.



PORCINE GELATINE DETECTION USING GOLD
SENSING MODIFIED WITH Ni(OH), ANHYDRATE
NANOPARTICLES BY QUARTZ CRYSTAL

MICROBALANCE
Name : Rangga Aji Baskara
NRP : 1411100002
Major : Kimia FMIPA-ITS
Supervisor : Dr. rer. nat. Fredy Kurniawan, M.Si.

Abstract

Ni(OH), anhydrate modified gold Quartz Crystal
Microbalance (QCM) has been succesfully prepared. Ni(OH),
was synthesized by electrolysis method. Polyaniline (PANI) was
layered onto QCM probe surface to attach Ni(OH),. PANI was
layered onto QCM probe surface by cyclic voltammetry method.
Ni(OH), was layered to QCM probe by dipping the probe in the
colloidal suspension of Ni(OH), for 5 minutes. After that the
probe is heated to change Ni(OH), to be Ni(OH), anhydrate.
Sensor was used to test the differences between porcine and
bovine gelatin by dipping the QCM and applying cyclic
voltammetry method. By this method, sensor prepared can be
used to differentiate the type of gelatin solution. Limit of
Detection (LOD) of the sensor prepared is 25 ppm.

Keywords : Gelatin, Porcine, Bovine, Quartz Crystal
Microbalance, Potensiostat, Electrolysis.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Gelatin adalah salah satu bahan makanan yang banyak
dipakai oleh masyarakat. Gelatin digunakan sebagai bahan
penstabil, penebal, dan pembaik tekstur pada roti. Gelatin
dapat dihasilkan dari kulit maupun tulang babi, sapi, atau
ikan. Babi dan sapi, baik tulang maupun kulitnya adalah
bahan dasar gelatin yang paling banyak dipakai di seluruh
dunia.

Pada umumnya masyarakat tidak mengetahui asal
gelatin yang biasa diperjual-belikan di pasar, sebab pada
kemasan gelatin yang beredar tidak dicantumkan merk dan
bahan asal gelatin. Padahal beberapa agama memiliki aturan
diet tertentu tentang makanan, misalnya pengharaman babi
oleh umat Islam dan Yahudi.

Islam adalah salah satu agama dengan jumlah
penganut terbesar di dunia. Dalam hal pemilihan makanan,
Islam memiliki hukum tentang pengharaman babi. Selain
agama Islam, agama Yahudi juga mngharamkan babi dan
dikategorikan sebagai makanan non-kosher.

Oleh karena itu pemeluk kedua agama tersebut perlu
mengetahui komponen makanan yang akan mereka makan.
Banyak peneliti telah mengembangkan teknik pendeteksian
komponen makanan yang berasal dari babi, khususnya
gelatin. Gelatin babi banyak disalahgunakan oleh pedagang
makanan karena harganya yang lebih murah namun sifat fisik
serta kimianya tidak jauh berbeda dengan gelatin yang berasal
dari hewan halal/kosher misalnya sapi.

Akhir-akhir ini, industri makanan di seluruh dunia
mulai memperhitungkan permintaan konsumen mengenai
makanan halal’kosher. Hal ini disebabkan permintaan
makanan halal yang semakin meningkat (Pew Forum on



Religion & Public Life, 2011). Permintaan makanan halal
yang meningkat disebabkan terjadinya peningkatan jumlah
penduduk muslim dunia (Islam adalah agama dengan
peningkatan jumlah pemeluk paling pesat di dunia), mulai
meningkatnya kesadaran terhadap produk-produk halal, dan
mulai dipandangnya status halal pada makanan sebagai
jaminan keamanan produk. Saat ini, total nilai industri
makanan halal telah mencapai 560 miliar USD. Bisnis
makanan halal di Indonesia telah mencapai nilai 70 miliar
USD, dengan pertumbuhan 7-10% per tahun (GIFR, 2013).
Karena kehalalan produk makanan mulai diperhatikan,
peneliti memilih untuk melakukan penelitian pengujian bahan
asal gelatin, karena gelatin adalah salah satu bahan pangan
yang digunakan luas dalam industri makanan, kosmetik, dan
obat-obatan.

Pendeteksian bahan baku gelatin yang telah
dilaporkan adalah Uji FTIR (Hashim, dkk. 2010), Analisa
Asam Amino (Nemati, dkk. 2004), PCR (Wolf dan Liithy.
2001; Aida, dkk. 2005; dan Demirhan, Ulca, dan Senyuwa.
2012). dan ELISA (Venien dan Levieux. 2005). Kelemahan
uji FTIR umumnya tidak memberikan perbedaan data yang
signifikan sehingga diperlukan pengolahan data lebih lanjut.
Sedangkan kelemahan metode Analisa asam amino, PCR, dan
ELISA adalah membutuhkan banyak pengulangan, tenaga
berpengalaman karena sampel yang sangat sensitif, dan
banyaknya penggunaan reagen. Metode lain seperti
penggunaan QCM (Quartz Crystal Microbalance) belum
pernah dilaporkan.

QCM adalah alat yang dapat mengukur perubahan
frekuensi getaran suatu material piezoelektrik. Jika suatu zat
menempel pada material piezoelektrik tersebut, terjadilah
perubahan frekuensi yang dapat diubah dengan perhitungan
menjadi perubahan massa yang menempel pada sensor QCM.
QCM memiliki kelebihan yaitu praktis dan mudah dalam



penggunaannya, tidak selalu membutuhkan reagen yang
mabhal, serta sensitivitas yang tinggi.

Gelatin sapi dan gelatin babi memiliki pasangan
elektron bebas (PEB) pada atom O pada ikatan peptidanya.
PEB ini dapat berikatan dengan atom-atom yang memiliki
orbital kosong dan membentuk ikatan kovalen koordinasi.
Akan tetapi gelatin sapi dan gelatin babi memiliki komposisi
asam amino yang berbeda. Perbedaan komposisi ini
mengakibatkan perbedaan sifat adsorpsi gelatin dan perbedaan
kestabilan ikatan yang terbentuk antara atom O pada gelatin
dengan bahan aktif yang memiliki orbital kosong tersebut.
Perbedaan-perbedaan tersebut menunjukkan bahwa QCM
memiiliki kemungkinan untuk dijadikan sebagai alat
pendeteksi perbedaan jenis gelatin.

1.2. Permasalahan

Gelatin adalah bahan makanan yang umum digunakan
dalam pembuatan berbagai makanan. Banyak pedagang
makanan tidak mencantumkan bahan asal gelatin yang
digunakan. Metode pendeteksian bahan gelatin yang pernah
diajukan antara lain uji FTIR, uji asam amino, PCR, dan
ELISA. Namun kelemahan dari uji FTIR adalah tidak
memberikan perbedaan yang signifikan.  Sedangkan
kelemahan metode uji asam amino, PCR, dan ELISA
memakan waktu lama, perlu banyak pengulangan, dan tenaga
berpengalaman.

1.3. Tujuan

Oleh karena permasalahan-permasalahan di atas, perlu
dilakukan penelitian yang bertujuan untuk membuat sensor
QCM emas termodifikasi polianilin-Ni(OH), anhidrat,
mengetahui apakah sensor QCM berlapis Ni(OH), anhidrat
dapat digunakan dalam uji kualitatif untuk membedakan
gelatin babi dengan gelatin lainnya, dan mengetahui batas
deteksi sensor.



1.4. Manfaat Penelitian

Penelitian ini bermanfaat dalam pengembangan ilmu
pengetahuan dan teknologi, khususnya dalam bidang
pendeteksian jenis gelatin. Diharapkan penelitian ini dapat
membantu pihak-pihak terkait untuk menentukan jenis gelatin
dan membantu konsumen agar tidak tertipu dengan jenis
gelatin yang digunakan.



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Sensor

2.1.1. Sensor Kimia

Menmurut TUPAC pada tahun 1991, sensor kimia
adalah alat yang mengubah informasi kimia, mulai dari
komposisi komponen sampel secara spesifik hingga analisis
komposisi total, menjadi sinyal analitik yang dapat digunakan.

Sensor kimia memiliki dua komponen yaitu reseptor
dan fransducer. Beberapa sensor dapat juga memiliki
separator semisal membran. Reseptor bertugas mengubah
informasi kimia menjadi bentuk energi yang dapat diukur oleh
transducer. Transducer bertugas mengubah energi yang
membawa informasi kimia menjadi sinyal analitik yang dapat
diinterpretasikan. Transducer tidak bersifat selektif.

Reseptor dari  sensor kimia dapat digolongkan
menjadi:

1. Fisik, yaitu tidak ada reaksi kimia kimia yang terjadi.
Contohnya adalah sensor yang berbasis pengukuran
absorbansi, indeks refraksi, konduktivitas, suhu, atau
perubahan massa.

2. Kimia, yaitu terjadi reaksi kimia pada analit yang
memberikan sinyal analitik.

3. Biokimia, dimana proses-proses biokimialah yang
menjadi sumber sinyal analitik. Contohnya adalah
IMmMmunosensor.

(IUPAC, 1991)

2.1.2. Klasifikasi Sensor
Sensor kimia dapat diklasifikasikan berdasarkan
prinsip kerja transducer, yaitu:

1. Sensor optis; yaitu sensor yang mendeteksi fenomena-
fenomena optis, seperti  absorbansi, reflektansi,
Iuminesensi, fluoresensi, indeks refraksi, efek
optotermal, dan hamburan cahaya.
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2. Sensor elektrokimia; yaitu sensor yang mendeteksi
interaksi elektrokimia antara analit dan elektroda.
Sensor ini  dapat dibedakan menjadi sensor
voltametrik, potensiometrik, transistor efek medan
tersensitisasi kimia, dan sensor gas elektrolit padat

potensiometrik.
3. Sensor listrik; yaitu sensor yang mendeteksi
fenomena-fenomena kelistrikan, contohnya

semikonduktor logam oksida, semikonduktor organik,
sensor  konduktivitas  elektrolitik, dan sensor
permitivitas listrik.

4. Sensor magnetik; yaitu sensor yang mendeteksi
perubahan sifat paramagnetik bahan.

5. Sensor termometrik; yaitu sensor yang mendeteksi
perubahan panas akibat reaksi kimia.

6. Sensor massa; yaitu alat yang mengubah informasi
perubahan massa pada permukaan yang khusus
termodifikasi menjadi informasi tentang perubahan
sifat-sifat bahan, dimana perubahan massa adalah
hasil akumulasi analit. Contoh sensor jenis ini adalah
sensor  piczoelektrik  dan  gelombang  akustik
permukaan.,

(TUPAC, 1991)

2.1.3. Quartz Crystal Microbalance (QCM)

Gambar 2.1 Satu set alat QCM.



Quartz Crystal Microbalance (QCM) adalah alat yang
mendeteksi  perubahan massa  berdasarkan  perubahan
frekuensi dari sebuah bahan piezoelektrik seperti quartz.
QCM dapat digunakan sebagai sensor massa dengan
sensitivitas ~ tinggi. Persamaan yang dipakai untuk
menghubungkan perubahan frekuensi dan massa adalah
persamaan Sauerbrey:

Af = perubahan frekuensi yang teramati (Hz).

C; = faktor sensitivitas kristal (56,6 Hz pg" em’untuk
5 MHz AT-cut kristal quartz pada suhu kamar.

Am = perubahan massa per satuan luas (g/cm?).

Pada awalnya QCM hanya digunakan sebagai sensor
pendeteksi gas, namun pada saat ini QCM juga dapat
digunakan dalam larutan schingga penggunaannya dapat
dipadukan dengan sistem clektrokimia. Selektivitas QCM
dalam mendeteksi zat tertentu dapat ditingkatkan dengan
melapisi sensor QCM dengan zat tertentu yang bersifat
sensitif dan selektif terhadap bahan tertentu (SRS. 2011).

2.1.3.1. Piezoelektrisitas

Piezoelektrisitas adalah  suatu  fenomena yang
ditemukan oleh Pierre dan Jacques Curie dan dipublikasikan
pada 1880. Piezoelektrisitas adalah kemampuan zat mengubah
tekanan yang diberikan menjadi arus listrik. Lippman pada
tahun 1881 memprediksi bahwa bahan-bahan piezoelektrik
juga mampu mengubah listrik menjadi tekanan/getaran
melalui deduksi matematis dari prinsip-prinsip
termodinamika. Bahan yang paling umum diketahui memiliki
sifat piezoelektrik adalah quartz.



Gambar 2.2 Kristal quartz.

Piezoelektrisitas pertama kali dimanfaatkan sebagai
sonar pada kapal laut untuk mendeteksi kedalaman laut.
Selanjutnya piezoelektrisitas digunakan sebagai komponen
microphone, alarm asap, dan penyaring sinyal frekuensi
tinggi. Selanjutnya Sauerbrey mengamati adanya perubahan
frekuensi yang terjadi jika terjadi perubahan massa pada
bahan piezoelektrik. Kemudian Sauerbrey —menurunkan
persamaan 1 diatas, schingga dapat dimanfaatkan dalam
pengembangan sensor massa QCM (Mota. 2005).

2.1.3.2. Electrochemical Quartz Crystal Microbalance

(EQCM) dan Kalibrasi QCM

QCM dapat dipadukan dengan peralatan-peralatan
elektrokimia seperti potensiostat. QCM digunakan sebagai
clektroda kerja, Ag/AgCl digunakan scbagai -eclektroda
pembanding dan platina atau emas scbagai clektroda
pembantu.Perubahan-perubahan kelistrikan serta perubahan
massa yang terendapkan atau terlepas dari QCM dapat
dimonitor jika QCM digunakan bersamaan dengan peralatan-
peralatan elektrokimia. Metode yang dapat digunakan adalah
amperometri, potensiometri, dan voltametri. Sistem EQCM
dapat digunakan sebagai sensor kimia jika QCM dilapisi
bahan tertentu yang tidak ikut bereaksi sclama proses
elektrokimia dan hanya selektif untuk bahan tertentu.



Sistem EQCM adalah salah satu pengembangan QCM
di bidang elektrokimia. Dengan metode EQCM, QCM dapat
dikalibrasi dengan cara yang mudah. Dengan menggabungkan
persamaan Hukum 1 Faraday dan persamaan Sauerbrey
diperoleh:
6
_ 10°-M ,-C,-Q
K I N o NS o N o 2)

Af

Dengan:
Af = perubahan frekuensi (Hz).
M,, = Massa molar dari zat kimia yang terendapkan

(g/mol).
C; = Faktor sensitivitas Sauerbrey.
Q = Muatan listrik yang mengalir (C).
A = Luas permukaan aktif (cm?).
F = Konstanta Faraday 96500 C/mol.
n = Jumlah elektron yang ditranster.

Pembanding

Bantu Potentiostat

aTary
.

9,

Gambar 2.3 Rangkaian alat EQCM (SRS. 2011)
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2.1.3.3. Dasar-Dasar Elektrolisis

Elektrokimia adalah bidang yang mempelajari
hubungan antara energi listrik dengan reaksi kimia. Jika arus
listrik dengan beda potensial tertentu dilewatkan dengan
elektroda pada larutan elektrolit atau lelehan garam schingga
terjadi reaksi kimia tertentu, maka proses ini discbut
elektrolisis. Arus listrik yang digunakan adalah arus listrik
searah (Direct Current/DC). Anoda adalah tempat terjadinya
oksidasi sedangkan katoda adalah tempat terjadinya reaksi
reduksi (Ulfin, dkk. 2010).

Ion-ion negatif akan bergerak ke anoda dan
teroksidasi jika arus listrik dalam sel elektrokimia dinyalakan.
Sedangkan ion-ion positif akan bergerak ke katoda dan
tereduksi. Air sebagai pelarut dapat mengalami reduksi
maupun oksidasi. Garam yang inert terhadap zat kimia yang
kita reaksikan dapat ditambahkan dalam sistem berpelarut air
untuk menambahkan konduktivitas larutan dengan menjaga
kenetralan larutan schingga reaksi menjadi lebih cepat.
Contoh reaksi elektrolisis adalah:

Ni (5)> Ni*'(ag) + 2¢ Ee=0 gV

2H,0 (1) + 2¢ = Hy(g) + 20H (ag) °=-0,83 V

Total: Ni (s) + 2H,O ()=>Ni(OH),(s) + Hy(g)  E°=-0,58 V
(Ulfin, dkk. 2010)

Stoikiometri dalam elektrolisis  dijelaskan  olch
Faraday pada tahun 1833 bahwa besarnya perubahan kimia
yang terjadi dalam elektrolisis berbanding lurus dengan
besarnya muatan listrik yang lewat pada sel elektrolisis.
Pernyataan tersebut kemudian disebut Hukum Faraday I yang
dirumuskan:

A it

W=

w = massa zat kimia yang hilang atau terbentuk (g).
i=arus listrik yang dipakai (A).

t = waktu (s).

n = jumlah mol elektron yang digunakan.
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F = Bilangan Faraday (96500 Coulomb per mol elektron).
A, = Massa molar zat yang terendapkan (g/mol).

2.1.3.4. Aplikasi QCM

Quartz  Crystal Microbalance (QCM) Dbanyak
dimanfaatkan scbagai sensor sebab dapat mendeteksi
perubahan massa yang terjadi pada permukaannya dengan
sensitivitas tinggi. Selektivitas QCM dapat ditingkatkan
dengan melapiskan suatu bahan tertentu yang dapat
mengadsorp zat tertentu pula.Contohnya ZnO dilapiskan pada
QCM untuk mendeteksi NH; dan H,O.

QCM  juga dapat digunakan untuk mendeteksi
Senyawa Organik Volatil (VOC) dan sebagai biosensor
bakteri dan virus. Selain itu, QCM juga dapat digunakan
untuk meneliti mekanisme adsorpsi yang terjadi pada
permukaan. QCM juga dapat digunakan untuk memprediksi
mekanisme reaksi yang terjadi saat terjadi pembentukan
lapisan tertentu pada permukaan probe QCM, misalnya
polianilin.

2.1.3.5. Prosedur Pemasangan QCM
Kepala crystal A
BNC — — et
|4 Kepala
: cincin o

Per komak

OO0«

Gambar 2.4 Komponen onen holder sensor QCM.

Gambar 2.4 di atas menunjukkan bagian-bagian dari
holder QCM. Sensor tersebut berdiameter satu inchi. Untuk
mempersiapkan QCM dengan baik, prosedurnya adalah:
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Kepala Crystal Holder ditempatkan pada permukaan
yang datar dengan lubangnya menghadap keatas. Head o-ring
harus dipastikan bebas dari cacat, lubang kristal bersih dan
kering, dan pin elektroda tidak terhalang geraknya. Kemudian
lubang kristal dibuka lalu sensor dimasukkan dengan
permukaan kontak menghadap kebawah dan kontak cair
menghadap keatas seperti pada gambar di bawah.

Gambar 2.5 Memasukkan sensor.

Kemudian probe diputar 90° seperti pada gambar di
bawah.

Gambar 2.6 Sensor diputar 90°.

Selanjutnya probe ditutup dengan retainer ring
seperti gambar di bawah.
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Gambar 2.7 Sensor ditutup retainer ring.

Setelah itu probe ditutup lagi dengan retainer cover
seperti pada gambar di bawah.

Gambar 2.8 Sensor ditutup retainer cover.

Penutup dikunci dengan tangan lalu folder
dihubungkan dengan QCM 25 Crystal Oscillator seperti
gambar di bawah.

Gambar 2.9 Satu set Crystal Oscillator.
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QCM 25 kemudian dihubungkan dengan mainboard
QCM 200 menggunakan kabel RJ45 dan konektor Cat-5.
Rangkaian alat QCM dihubungkan dengan Personal
Computer menggunakan kabel RS-232 (SRS. 2011).

2.2. Material

2.2.1. Anilin

Anilin adalah senyawa organik beracun dengan rumus
kimia C¢HsNH,. Anilin berwujud cair, berbau menyengat, dan
titik didihnya 184, 1°C (MSDS, 2013). Saat dididihkan, anilin
yang semula berwarna coklat (bentuk tidak murni) akan
menjadi jernih (bentuk murni).

NH

Gambar 2.10 Struktur Anilin.

Anilin dapat membentuk polimer konduktif polianilin
(PANI) bila diberi perlakuan voltametri siklik pada pH
tertentu (Fitriyana, 2014). Meckanisme reaksi pembentukan
polianilin dijelaskan dalam Gambar 2.11. Polimer konduktif
ini dapat digunakan untuk menempelkan bahan aktif sensor
kepada substrat tertentu.
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Gambar 2.11 Mekanisme reaksi pembentukan polianilin.

Polianilin memiliki tiga bentuk teroksidasi. Bentuk
yang paling kurang teroksidasi disebut leukoemeraldin yang
berwarna putih sampai tidak berwarna. Bentuk yang lebih
teroksidasi adalah emeraldin yang berwarna hijau sampai biru.
Bentuk yang paling teroksidasi adalah pernigranilin yang
berwarna biru sampai ungu (Feast, dkk. 1996). Emeraldin
adalah bentuk polianilin yang paling banyak digunakan sebab
memiliki kestabilan terhadap perubahan suhu yang besar dan
saat didoping dengan asam, emeraldin memiliki konduktivitas
yang paling besar dibandingkan leukoemeraldin dan
pernigranilin (Diarmid dan Alan, 2001).
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2.2.2. Nikel (II) Hidroksida

Gambar 2.12 Nikel Hidroksida.

Nikel (IT) hidroksida adalah suatu material berwujud
padat yang memiliki rumus kimia Ni(OH),. Ni(OH),
berwujud bubuk berwarna hijau, memiliki massa molckul
92,724 g/mol (anhidrat) dan 110,72 g/mol (monohidrat),
massa jenisnya 4,15 g/mL, dan kelarutan dalam air sangat
rendah (2x107'%). Material ini dapat mengiritasi mata dan
kulit, serta dapat merusak pencernaan dan pernafasan.
Ni(OH), tergolong bahan karsinogenik. Oleh karena itu
peneliti harus mengenakan sarung tangan, jas lab, respirator
debu, dan goggle serta bekerja pada ruangan dengan ventilasi
yang baik (MSDS,2014).

Nikel (I) hidroksida memiliki dua bentuk yang
umum, yaitu bentuk o dan (3. Menurut Khan dkk (2011), a-
Nikel (IT) hidroksida memiliki jarak antar lapisan lebih besar
daripada 7,5 A dan ruang antarlapisan tersebut terisi olch
molekul air dan anion-anion yang jenisnya tergantung pada
prosedur pembuatan Nikel (IT) hidroksida. Sedangkan B-Nikel
(I) hidroksida memiliki jarak antar lapisan 4,6 A tanpa ada
spesi yang terjebak diatara ruang antar lapisan. Bentuk nikel
(IT) hidroksida yang diperoleh saat sintesis sangat tergantung
pada metode sintesis yang digunakan.

Nikel (II) hidroksida dapat disintesis dengan mudah
menggunakan metode elektrolisis (Subbaiah, dkk. 2002).
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Budipramana dkk. (2014) mensintesis nikel (II) hidroksida
menggunakan katoda dan anoda nikel serta elektrolit asam
sitrat. Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut:

Katoda: 2H,0(1) + 2¢ > 20H (ag) + Hy(g)

Anoda: Ni(s)=> Ni*'(ag) + 2¢

Selanjutnya ion hidroksi dan Ni*" bereaksi membentuk
Ni(OH), sesuai persamaan reaksi berikut:

Ni*'(ag) + 20H (ag)=> Ni(OH),(s)

Sifat-sifat termal dari nikel (II) hidroksida telah
banyak diteliti. Sifat-sifat termal tersebut sangat bergantung
pada metode sintesis yang digunakan. Berdasarkan hasil
DTA-TGA yang telah dilaporkan oleh Budipramana dkk.
(2014), pada suhu hingga 120°C terjadi pelepasan air
teradsorp yang berada di permukaan nikel (IT) hidroksida.
Sedangkan pada suhu 120°C-323°C, terjadi pelepasan air
terhidrat. Reaksi yang terjadi saat pelepasan air terhidrat
adalah sebagai berikut:

Ni(OH), nH,O(s)=> Ni(OH),(s) + nH,O(g)

2.2.3. Nikel Oksida

Nikel oksida adalah suatu material berwujud padat,
yang memiliki rumus kimia NiO. NiO berwarna hijau,
memiliki massa molekul 74,71 g/mol, dan tidak larut dalam
air dingin. Material ini berbahaya jika terhirup atau tertelan
sebab NiO bersifat karsinogenik, atau dengan kata lain dapat
menyebabkan kanker. Oleh sebab itu, NiO peneliti wajib
mengenakan sarung tangan, jas lab, respirator debu, dan
goggle serta bekerja pada ruangan dengan ventilasi yang baik
(MSDS, 2013).
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Gambar 2.13 Bunsenit, suatu mineral Nikel Oksida.

Nikel oksida dapat disintesis dengan mudah
menggunakan metode sintesis senyawa padat dari bahan awal
nikel hidroksida (Ni(OH),). Nikel oksida dipanaskan dalam
furnace pada suhu diatas 400°C schingga terjadi reaksi
berikut: A

Ni(OH),(s) —» NiO (5) + H,0 (g)
(Zhou, dkk. 2006)

2.2.4. Gelatin

Gelatin (Latin: yang dibekukan) adalah suatu zat
translusen, tidak berwarna, diperoleh dari hidrolisis kolagen
bermacam-macam hewan (umumnya babi, sapi, dan ikan).
Gelatin  adalah  bentuk ireversibel dari kolagen yang
terhidrolisis. Gelatin dalam rumah tangga dapat berbentuk
lembaran, butiran, atau bubuk (Cole, 2000).
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2.2.4.1. Komposisi dan Sifat Gelatin

Gelatin adalah campuran dari peptida dan protein
yang terbuat dari hidrolisis sebagian kolagen yang dickstrak
dari kulit, tulang, dan jaringan penghubung hewan-hewan
seperti ayam, babi, sapi, dan ikan. Walaupun gelatin terdiri
dari 98-99% protein, gelatin banyak terdiri dari asam-asam
amino non-esensial. Gelatin yang digunakan untuk fotografi
dan obat-obatan umumnya berasal dari tulang sapi dan
beberapa jenis makanan juga menggunakan gelatin dari sapi.

Gelatin  mencair saat dipanaskan dan memadat
kembali saat mendingin.Gelatin dapat membentuk gel semi-
padat bersama air. Gelatin membentuk larutan dengan
kekentalan tinggi dalam air, yang menjadi gel saat mendingin,
dan komposisi kimianya sangat mirip dengan kolagen asalnya.
Gelatin dapat larut dalam hampir semua pelarut polar.

Laruran gelatin menunjukkan aliran viskoelastik. Jika
gelatin dikontakkan dengan air, sebagian gelatin akan larut.
Kelarutan  gelatin  sangat ditentukan dari  metode
pembuatannya. Khususnya, gelatin dapat dilarutkan dalam
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asam pekat. Larutan semacam ini akan stabil dalam waktu 10-
15 hari dengan relatif tanpa perubahan dan cocok untuk
dipakai dalam pelapisan bahan-bahan tertentu.

Bentuk gel dari gelatin berada pada rentang suhu
tertentu. Umumnya batas atasnya berada pada suhu kurang
dari 35°C dan batas bawahnya adalah titik beku air. Sifat-sifat
mekanik dari gel gelatin sangat sensitif pada rentang suhu,
sejarah pemanasan gel, dan waktu. Kekentalan campuran
air/gelatin meningkat seiring dengan konsentrasi dan saat
didinginkan (Cole, 2000)..

2.2.4.2. Produksi Gelatin

Gelatin diproduksi sebagai produk samping dari
industri daging dan kulit secara komersial. Sckarang,
pembuatan gelatin dari ikan sedang dikembangkan sebab ikan
relatif tidak dilarang secara agama. Sumber bahan produksi
gelatin dunia didominasi oleh kulit babi (44%), tulang (27%),
sapi (18%), dan bahan lain Q:iA))

: | 28%kulit "
27% ‘l,l sapi \',

! twlan g \“

__/,i——:::_‘:z 1% lain-lain
et S

| e /
/

| 44% lulit
babi

Gambar 2.15 Persentasi sumber gelatin.

Ikatan antar molekul dan intra molekul yang
membuatnya tidak larut dalam air harus diputus saat membuat
gelatin. Tkatan hidrogen yang menstabilkan heliks kolagen
juga harus diputuskan. Proses pembuatan gelatin terdiri dari
tiga proses utama:

1. Perlakuan awal (pretreatmenf) untuk membuat
sumber gelatin bebas dari pengotor yang mengganggu
sifat fisik dan kimia gelatin yang akan diproduksi.
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2. Ekstraksi gelatin, yang umumnya dilakukan dengan
air panas atau asam encer yang akan langsung
menghidrolisis kolagen menjadi gelatin.

3. Pemurnian dilakukan untuk menghilangkan air dari
larutan gelatin dan mendapatkan gelatin yang kering
dan terpadu.

(Cole, 2000)

2.2.4.3. Perlakuan Awal

Larutan asam encer digunakan untuk untuk
menghilangkan kalsium dan garam-garam lainnya jika bahan
mentah gelatin berasal dari tulang. Air panas atau beberapa
pelarut dapat digunakan untuk mengurangi lemak, yang tidak
boleh melebihi 1% sebelum menjalani proses ekstraksi.
Penghilangan rambut dan pengasaran tekstur harus dilakukan
sebelum menjalani proses ckstraksi jika bahan mentah gelatin
berasal dari kulit, disertai dengan pengurangan ukuran dan
pencucian,

Hidrolisis kolagen dilakukan dengan satu dari tiga
metode berbeda: asam, basa, dan enzimatis. Perlakuan asam
khususnya cocok untuk bahan dengan jumlah ikat silang
sedikit seperti  kolagen kulit babi dan normalnya
membutuhkan 10-48 jam. Perlakuan basa cocok untuk
kolagen yang lebih kompleks seperti kolagen dari sapi dan
membutuhkan lebih banyak waktu, umumnya beberapa
minggu. Perlakuan basa bertujuan untuk menghancurkan
beberapa ikat silang yang masih terdapat pada kolagen.
Sedangkan hidrolisis enzimatik kolagen relatif baru (Cole,
2000).

2.2.4.4. Ekstraksi

Setelah mengurangi ikat silang antar komponen
kolagen dan menghilangkan beberapa pengotor seperti lemak
dan garam, kolagen diubah menjadi gelatin dengan cara
ekstraksi baik dengan air maupun larutan asam pada suhu
yang cocok. Seluruh proses industri menggunakan pH netral
atau pH asam sebab walaupun pada pH basa lebih cepat,
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gelatin yang terbentuk rawan terdegradasi. Ekstraksi asam
banyak digunakan dalam industri namun pada tingkat
keasaman bervariasi tergantung pada proses yang digunakan.
Ekstraksi adalah proses multi langkah, dan suhu ckstraksi
umumnya meningkat pada proses ckstraksi berikutnya.
Prosedur semacam ini memastikan terjadinya degradasi suhu
yang minimal selama proses ekstraksi (Cole, 2000).

2.2.4.5. Pemurnian

Proses ini melibatkan beberapa langkah seperti
penyaringan, evaporasi, pengeringan, penggilingan, dan
pengayakan. Proses ini sangat tergantung pada konsentrasi
dan jenis gelatin yang digunakan. Degradasi gelatin harus
dihindari schingga proses pemurnian menggunakan suhu
serendah mungkin. Kebanyakan proses pemurnian sangat
cepat, dengan semua proses dikerjakan dalam beberapa
langkah untuk menghindari kerusakan struktur peptida.
Struktur peptida yang rusak dapat membuat penurunan
kemampuan dalam pembentukan gel yang tidak diinginkan
(Cole, 2000).

2.2.5. Kegunaan Gelatin

Kegunaan gelatin sangat beragam. Dalam industri
makanan, gelatin dapat digunakan sebagai penstabil, penebal,
atau pembaik tekstur dalam makanan-makanan seperti
yoghurt, krim keju, dan margarin.

Kegunaan lain gelatin antara lain sebagai pengubah
warna sinar lampu, bahan kapsul, penahan perak klorida agar
tetap dalam bentuk emulsi selama proses fotografi, bahan
kertas kilap, dan salah satu bahan kosmetik. Selain itu gelatin
dapat digunakan untuk mengubah gaya rambut secara murah
namun tidak tahan lama, substrat untuk kultur sel, serta
sebagai bahan tiruan otot dalam uji coba amunisi. Gelatin juga
dapat mempercepat penyembuhan tukak lambung, luka luar,
dan mengurangi rambut rontok (Cole, 2000).
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2.3. Tren Bisnis Makanan Halal

Pada umumnya industri makanan dunia cenderung
mengabaikan segmen konsumen muslim. Namun, jumlah
penduduk muslim di seluruh dunia terus meningkat sehingga
permintaan makanan halal juga meningkat. Menurut Pew
Forum on Religion & Public Life (2011), jumlah penduduk
muslim dunia mencapai 1,62 miliar, atau 23,4% populasi
dunia pada tahun 2010 (Van der Spiegel, dkk. 2012). Pada
tahun 2030, diprediksi penduduk muslim dunia akan
mencapai 2,2 miliar dan pada tahun 2050 akan menjadi 2,6
miliar orang. Pada saat ini, total nilai industri makanan halal
telah mencapai 560 miliar USD.

Permintaan terhadap makanan halal di seluruh dunia
tidak hanya disebabkan oleh peningkatan jumlah penduduk
muslim yang cepat, tetapi juga disebabkan bergesernya
pandangan masyarakat nonmuslim. Masyarakat nonmuslim
mulai memandang bahwa makanan halal (dan yang
tersertifikasi  halal) juga menjamin etika dan keamanan
produk. Sebagai contoh, hanya terdapat dua juta penduduk
muslim di United Kingdom, namun terdapat enam juta
konsumen makanan halal. Permintaan terhadap makanan halal
hingga senilai tiga juta USD telah terjadi di Belanda dan
penduduk nonmuslim per tahun.Bisnis makanan halal telah
mencapai nilai 70 miliar USD di Indonesia, dengan
pertumbuhan 7-10% per tahun. Karena potensi pasar yang
besar itulah segmen makanan halal mulai dimasuki oleh para
pengusaha makanan (GIFR 2013).

Peningkatan terhadap makanan halal yang besar dan
semakin meningkat menimbulkan munculnya inisiatif negara-
negara dengan jumlah penduduk muslim yang besar untuk
membuat standar dalam penentuan makanan halal.
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BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan

3.1.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
satu set alat Quartz Crystal Microbalance (SRS QCM-200),
satu set alat destilasi, oven, furnace, kabel, penjepit buaya,
statif, termometer, power supply, amplas dengan grade 1200,
magnetic stirrer, hot plate, neraca analitik Ohauss, pinset, alat
gelas, stopwatch, satu set potensiostat (Potensiostat eDAQ
EA161 dan e-corder ED410), dan satu set mikroskop optik,.

3.1.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
anilin 99,9% (Merck), HCI pekat (37% SAP Chemicals), dua
buah pelat nikel (PT INCO), aqua demineralisasi (Aqua DM-
Indolab), Natrium sitrat dihidrat 99,5% (CsHsNa;07.2H,0,
Sigma-Aldrich), gelatin sapi, dan gelatin babi.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi Bahan

4.1.1 Sintesis Ni(OH),

Ni(OH), disintesis dengan metode pengendapan
secara elektrolisis. Warna larutan yang berubah menjadi hijau
selama dilakukan elektrolisis menunjukkan bahwa Ni(OH),
telah terbentuk. Budipramana, dkk (2014) mengemukakan
reaksi yang terjadi pada elektroda adalah sebagai berikut:
Katoda: 2H,O(l) + 2e" > 20H (ag) + Hz(g)

Anoda: Ni(s) > Ni*'(aqg) +2¢

Selanjutnya ion hidroksi dan Ni*"  bereaksi

membentuk Ni{OH), sesuai persamaan reaksi berikut:
Ni*"(ag) + 20H (aq) = Ni(OH)a(s)

|

Gambar 4.1 Larutan Nikel (II) Hidroksida

Larutan Nikel (IT) hidroksida yang terbentuk disimpan
dan dibiarkan selama dua minggu agar terbentuk cukup
banyak endapan. Terjadinya pengendapan Ni(OH), yang
berwarna hijau disebabkan Ni(OH), memiliki kelarutan yang
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Untuk mengetahui apa yang terjadi pada gelatin
setelah perlakuan voltametri siklik, dilakukan karakterisasi IR
pada gelatin sapi dan gelatin babi yang telah diberi perlakuan
voltametri siklik. Hasil karakterisasi IR tersebut ditunjukkan
pada gambar 4.28.

Menurut hasil karakterisasi Infra Merah terhadap
gelatin sapi dan gelatin babi yang telah diberi perlakuan
voltametri siklik pada gambar 4.28., terlihat bahwa baik
gelatin sapi dan gelatin babi memiliki empat macam daerah
puncak spektra Infra Merah yaitu di sekitar 3400-3200 cm’!
(daerah amida A), 1700-1600 cm™' (daerah amida 1), 1600-
1500 cm’! (dacrah amida 1), dan 1300-1200 cm™ (daerah
amida IIT).

Dari kedua gratik IR diatas, pada gambar 4.27.
terlihat bahwa pada puncak pada bilangan gelombang 2900-
3000 ¢m! muncul pada setiap gelatin, namun gelatin babi
memiliki puncak yang lebih tajam. Sedangkan pada gambar
4.28., puncak pada bilangan gelombang 2900-3000 ¢cm™ pada
gelatin babi yang semula muncul tajam menjadi mengecil,
sedangkan pada gelatin sapi timbul puncak pada bilangan
gelombang 2000-2250 cm™. Hal ini secara tidak sengaja
menunjukkan bahwa grafik IR telah dapat membedakan jenis
gelatin. Setelah diberi perlakuan voltametri siklik, puncak
pada bilangan gelombang 2900-3000 cm™ pada gelatin babi
akan mengecil dan puncak pada bilangan gelombang 2000-
2250 cm! pada gelatin sapi akan membesar. Menurut
McMurry (2011), puncak pada bilangan gelombang 2900-
3000 cm! menunjukkan adanya gugus —CH sp*® dan puncak
pada bilangan gelombang 2000-2250 c¢m-1 menunjukkan
adanya gugus —C=N atau —C=C.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1.Kesimpulan

Gelatin sapi  dan gelatin sapi dapat dibedakan
menggunakan sensor QCM termodifikasi polianilin dan Ni(OH),
anhidrat. Sensor QCM berlapis polianilin-Ni(OH), anhidrat dapat
membedakan larutan yang mengadung gelatin sapi dan larutan
yang mengandung gelatin babi pada pH netral dikombinasi
dengan metode voltametri siklik. Sensor QCM termodifikasi
polianilin-Ni(OH), anhidrat dapat digunakan sebagai pendeteksi
adanya gelatin babi dalam air dengan batas deteksi 25 ppm.

5.2.Saran

Dalam penelitian ini, sensor QCM berlapis polianilin-
Ni(OH), anhidrat dibuat untuk mendeteksi jenis gelatin yang
terlarut dalam air. Agar dapat digunakan dalam masyarakat luas,
perlu penelitian lebih lanjut tentang zat-zat yang dapat
mengganggu pendeteksian gelatin oleh sensor QCM berlapis
polianilin-Ni(OH), anhidrat dan metode preparasi sampel
makanan yang cocok untuk sensor tersebut.
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LAMPIRAN

LAMPIRAN A: SKEMA KERJA

1. Sintesis Nanopartikel Ni(OH),

Aqua demineralisasi

C6H5N3307~2H20

——diambil 50 mL

—ditimbang 4,4115 g

——diaduk hingga terlarut sempurna

Larutan Natrium Sitrat 0,3 M

Aqua demineralisasi

——diambil 10 mL

——diambil 400 mL

—dididihkan diatas Kot plate

—diaduk dengan magnetik stirrer

Pelat Nikel

— dihubungkan
power supply
—— dicelupkan

— dilakukan elektrolisis
tegangan 55 V

Larutan Ni(OH),

pada suhu ruang

Hasil

81

selama 30 menit dengan

— disimpan selama dua sampai empat minggu
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2. Pelapisan Ni(OH), anhidrat pada probe QCM

Monomer Anilin

— diambil 1,4 mL

Larutan Anilin

—dilarutkan dalam 150 mL aqua demineralisasi

HCl pekat

——ditambah tetes
demi tetes hingga

Larutan Anilin pH 1,5

pH 1,5

Probe Emas QCM

—— dihubungkan
EDAQ
—— dicelupkan

— dilakukan elektropolimerisasi dengan
voltametri siklik sebanyak 20 siklik

Probe emas terlapis polianilin

selama 5 menit

Probe emas terlapis
polianilin/Ni(OH),

Hasil

— dicelupkan larutan nanopartikel Ni(OH),

— dikalsinasi pada suhu 300°C



3. Ekstraksi Gelatin

Kulit Hewan* Aqua demineralisasi
——dipotong hingga AT |
berukuran 2-4 ¢cm diambil 400 mL

—direbus diatas hot plate

Kulit Rebus Larutan HCI 4%

——direndam selama empat hari

Kulit pH Asam Aqua demineralisasi

—dicuci hingga pH air cucian netral

Kulit pH Netral Larutan HCI 4%

——direbus selama delapan jam
—disaring

Filtrat Residu

——diuapkan pada suhu 90°C selama lima jam
——dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C

Hasil

——dikarakterisasi dengan FTIR

i data ;

* kulit hewan yang digunakan adalah kulit sapi dan kulit babi
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4. Pembuatan Larutan untuk Pengujian dengan QCM
4.1. Pembuatan 100 mL Larutan Stok Gelatin 30.000 ppm

Aqua demineralisasi Gelatin**

—diambil 100 mL —ditimbang 3 g

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

4.2. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Netral

Aqua demineralisasi Larutan Stok Gelatin**
——diambil 300 mL — diambil
1-5 mL***

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

4.3. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Asam

Aqua demineralisasi HC10,5M
—diambil 300 mL —— ditambah tetes
demi tetes hingga
——diuji dengan pH meter pH 4
Larutan Asam Larutan Stok Gelatin**
— diambil
1-5 mL***

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

** dengan variasi gelatin: gelatin sapi dan gelatin babi
*** diambil sesuai dengan lampiran B.2




4.4. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Basa

&5

Aqua demineralisasi NaOH 0,5 M
——diambil 300 mL — ditambabh tetes
demi tetes hingga
——diuji dengan pH meter pH 9
Larutan Asam Larutan Stok Gelatin**
— diambil
1-5 mL***

—diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

5. Pembuatan Larutan untuk Pengujian dengan QCM
Dikombinasi dengan Siklik Voltametri
5.1. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Netral

Aqua demineralisasi Gelatin**
——diambil 300 mL — diambil
60-300 mg****

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

** dengan variasi gelatin: gelatin sapi dan gelatin babi
*#* diambil sesuai lampiran B.2
*#** diambil sesuai dengan lampiran B.3
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5.2. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Asam

Aqua demineralisasi HC1 0,5 M
—diambil 300 mL —— ditambah tetes
demi tetes hingga
——diuji dengan pH meter pH 4
Larutan Asam Gelatin**
— diambil

60-300 mg****

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

5.3. Pembuatan 300 mL Larutan Gelatin pH Basa

Aqua demineralisasi NaOH 0,5 M
——diambil 300 mL —— ditambabh tetes
demi tetes hingga
——diuji dengan pH meter pH 9
Larutan Asam Gelatin**
— diambil

60-300 mgH***

——diaduk menggunakan magnetik stirrer

Hasil

** dengan variasi gelatin: gelatin sapi dan gelatin babi
**%% diambil sesuai dengan lampiran B.3
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LAMPIRAN B: PERHITUNGAN

1. Volume Anilin
Volume larutan anilin yang akan dibuat = 150 mL

=0,15L
M anilin =0,1M
Mr anilin =93,13 g/mol
p anilin =1,0217 g/mL
n anilin =MxV
=0,1Mx0,15L
= 0,015 mol
m anilin =n x Mr
= 0,015 mol x 93,13 g/mol
=1,39695 g
V anilin =m/ p
=1,39695 g/ 1,0217 g/mL
=1,36728 mL
=1,4mL

2. Perhitungan dalan Pembuatan Larutan Gelatin untuk
Pengujian Dengan QCM

a) Pembuatan Larutan Stok Gelatin 30000 ppm 100 mL
St _30000mg gelatin  3g
8 O VT NN

b) Pembuatan Larutan Gelatin 100 ppm 300 mL

MV, = MyV,
30000ppm x V; = 100ppm X 300mL
Vy = 1mL

¢) Pembuatan Larutan Gelatin 200 ppm 300 mL
MV, = M,V,
30000ppm x V; = 200ppm X 300mL
Vi =2mL
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d) Pembuatan Larutan Gelatin 300 ppm 300 mL
MV, = My,
30000ppm x V; = 300ppm X 300mL
V; = 3mL

¢) Pembuatan Larutan Gelatin 400 ppm 300 mL
MV, = M,V,
30000ppm x V; = 400ppm X 300mL
vV, =4mlL

f)  Pembuatan Larutan Gelatin 500 ppm 300 mL
MV, = M,V,
30000ppm x V; = 500ppm X 300mL
V; = 5mL

3. Perhitungan dalam Pembuatan Larutan Gelatin untuk
Pengujian dengan QCM Dikombinasi dengan Siklik
Voltametri

a) Pembuatan Larutan Gelatin 200 ppm 300 mL
200mg  60mg

1L 300mlL

200ppm =

b) Pembuatan Larutan Gelatin 400 ppm 300 mL
400mg  120mg

1L 300mlL

400ppm =

¢) Pembuatan Larutan Gelatin 600 ppm 300 mL
600mg  180mg

1L  300mlL

600ppm =

d) Pembuatan Larutan Gelatin 800 ppm 300 mL
800mg  240mg

1L 300mlL

800ppm =



e) Pembuatan Larutan Gelatin 1000 ppm 300 mL
1000mg 300mg

1L  300mlL

1000ppm =

3. Perhitungan dalam Pembuatan Larutan Gelatin untuk
Pengujian LOD

a) Pembuatan Larutan Gelatin 200 ppm 300 mL
200mg  60mg

1L 300mlL

200ppm =

b) Pembuatan Larutan Gelatin 100 ppm 300 mL
MV, = MV,
200ppm x V; = 100ppm x 300mL
V; = 150mlL

¢) Pembuatan Larutan Gelatin 50 ppm 300 mL
MV, = M,V,
100ppm X V; = 50ppm X 300mL
V, = 150mL

d) Pembuatan Larutan Gelatin 25 ppm 300 mL
MV = M,V
50ppm X V; = 25ppm X 300mlL
V; = 150mL

¢) Pembuatan Larutan Gelatin 12,5 ppm 300 mL
MV, = MV,

25ppm x V; = 12,5ppm x 300mL
V; = 150mL

&9
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f) Pembuatan Larutan Gelatin 6,25 ppm 300 mL
MV, = M,V,
12,5ppm X V; = 6,25ppm X 300mL
V, = 150mlL
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LAMPIRAN C: DATA KARAKTERISASI

1. FTIR
a. Gelatin Sapi Sebelum Perlakuan Siklik Voltametri
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b. Gelatin Babi Sebelum Perlakuan Siklik Voltametri
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