
OPTIMIZATION OF SOLVENT FOR EXTRACTION TEMPLATE FROM MIP (MOLECULAR IMPRINTED POLYMER) FENILBUTAZON WITH METHACRYLIC ACID MONOMER 

Dang Soni1, Shendi Suryana1, Helva Kris Herdianty1
1Fakultas MIPA Universitas Garut, Jl. Jati no 42B, Tarogong, Garut


    Korespondensi: dang@uniga.ac.id

ARTICLE HISTORY
Received:	                          Revised:                                          Accepted:

Abstract
Phenylbutazone is Chemical which often to be addition in traditional medicine. The use of medicinal chemicals in herbal preparations is prohibited because it violates Law No.23 of 1992 - Health and Law No. 8 of 1999 - Consumer Protection. In general, phenylbutazone in herbal preparations was identified as using the  Spectrophotmometry UV method Tandem TLC, but this method lacked high sensitivity. Currently a new method with higher sensitivity is developed, know by Molecullary Imprinted Polymer (MIP). MIP is a method used to extracting phenylbutazone from traditional medicinal preparations. Phenylbutazone from the polymer is extracted using the soxhletation method. Phenylbutazone will be extracted into a solvent. But the research had a problem, the difficulty of extracting polymers itself. This study aims to optimize phenylbutazone MIP extraction solvent. Therefore, this optimization aims to obtain the best solvent in extracting phenylbutazone from the polymer. This research was carried out by synthesizing bulk polymerization method with methacrylate acid as monomer, phenylbutazone as template, ethylene glycol dimethacrylate as cross-linker, the best results of optimization of solvents by extracting phenylbutazone from polymers achieved were chloroform-acetic acid solvents by comparison (99:1) which can extract phenylbutazone from the polymer in 24 hours.
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OPTIMASI PELARUT PENGEKSTRAKSI TEMPLATE MIP (MOLECULAR  IMPRINTED POLIMER) FENILBUTAZON DENGAN MONOMER ASAM METAKRILAT



Abstrak
Fenilbutazon merupakan salah satu bahan kimia obat yang banyak ditambahkan ke dalam obat tradisional.Pemakaian bahan kimia obat di dalam sediaan jamu dilarang karena melanggar UU No.23 tahun 1992 tentang Kesehatan dan Undang-Undang No. 8 tahun 1999 tentang Perlindungan Konsumen. Secara umum fenilbutazon dalam sediaan jamu di indentifikasi kandungannya menggunakan metode KLT tandem Spektrofotmometri UV, namun metode ini dianggap kurang memiliki sensitifitas yang tinggi.Saat ini dikembangan suatu metode baru yang memiliki sensitifitas lebih tinggi yaitu Molecullary Imprinted Polymer (MIP).MIP adalah suatu metode yang digunakan untu mengekstraksi fenilbutazon dari sediaan obat tradisional.Fenilbutazon dari dalam polymer di ekstraksi menggunakan metode soxhletasi.Fenilbutazon akan terekstraksi ke dalam pelarut. Namun terdapat suatu masalah yaitu sulit nya polimer terekstraksi.Maka penelitian ini bertujuan untuk melakukan optimasi pelarut pengekstraksi MIP fenilbutazon.Optimasi ini bertujuan untuk mendapatkan pelarut terbaik dalam mengekstraksi fenilbutazon dari dalam polimer.Penelitian dilakukan dengan tahapan sintesis metode polimerisasi ruah dengan asam metakrilat sebagai monomer, fenilbutazon sebagai template, etilenglikoldimetakrilat sebagai cross-linker, selanjutnya hasil optimasi pelarut yang terbaik dalam mengekstrasi fenilbutazon dari dalam polimer adalah pelarut kloroform-asam asetat dengan perbandingan (99:1) yang dapat mengekstraksi fenilbutazon dari dalam polimer selama 24 jam.

Kata Kunci :Molecular Imprinted, Fenil Butazon, Optimasi 
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Pendahuluan
Penggunaan obat tradisional yang tidak benar adalah saat masyarakat memiliki harapan bahwa obat tradisional dapat menyembuhkan, sehingga penggunaannya meningkat.Bagi masyarakat, obat tradisional yang bagus adalah yang memberikan reaksi cepat terhadap penyakit yang diderita dengan harga yang terjangkau.
Badan Pengawas Obat dan Makanan (BPOM) mengeluarkan public warning No.HM.03.03.1.431.11.16.4010 tanggal 22 November 2016 tentang obat tradisional mengandung bahan kimia obat, ditemukan 43 obat tradisional yang mengandung bahan kimia obat. BKO yang terkadung, antara lain; fenilbutason, allopurinol, deksametason. Selain itu juga dilaporkan sebanyak 50 obat tradisional dan suplemen kesehatan mengandung bahan kimia obat dan bahan yang dilarang. Berdasarkan siaran  tersebut, diketahui bahwa obat tradisional yang dicampur dengan bahan kimia obat didominasi oleh jamu penghilang rasa sakit (pegel linu, rematik) dan herbal penambah stamina (obat kuat). 2
Fenilbutazon termasuk salah satu bahan kimia obat yang sering ditambahan kedalam sediaan obat tradisional.Fenilbutazon adalah suatu turunan pirazolon yang merupakan obat golongan Non Steroid Anti Inflamasi Drug (NSAID).Obat ini mempunyai sifat antiinflamasi yang kuat dan efektif dalam pengobatan serangan gout akut.Obat golongan NSAID merupakan salah satu pengobatan terhadap penyakit rematik atau rheumatoid arthritis (RA).3 
Secara umum fenilbutazon dalam obat tradisional dapat dianalisis secara kuantitatif dengan KLT tandem spektrofotometri UV-Vis.7,5 Akan tetapi metode tersebut memiliki kekurangan diantaranya waktu analisis yang lama dan tahapan analisis yang panjang. Hal ini disebabkan karena kerumitan matriks dalam sampel obat tradisional, sehingga fenilbutazon harus dipisahkan terlebih dahulu dari senyawa lain yang dapat mengintervensi pada proses analisis. Teknik pemisahan yang dapat dilakukan diantaranya dengan kromatografi dan ekstraksi. Metode pemisahan yang dipilih disarankan memiliki selektivitas dan sensitivitas yang tinggi. Sehingga kekurangan analisis pada saat proses pemisahan tidak boleh besar. 
[bookmark: _GoBack]Saat ini banyak dikembangkan sebuah metode Molecularly Imprinted Polymer (MIP) yang dapat menekan biaya operasional juga tingkat kerumitan yang cukup rendah dan dapat digunakan terhadap alat umum yang dimiliki disetiap intansi kesehatan. penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pelarut pengekstraksi template MIP fenilbutazon dengan monomer asam metakrilat.






Metode

Alat. Alat yang dignakan dalam penelitian ini oven (Memmert), spektrofotometri UV-Vis (Genesys 10S UV-Vis), soxhlet, timbangan digital  (Amstech), gelas kimia, mesh 100, pipet tetes, kuvet, kertas perkamen, spatula dan alat-alat yang digunakan di Laboratorium.

Bahan. Bahan yang digunakan pada penelitian ini Fenilbutazon, asam metaklirat (Aldrich), 2-2-Azobis-isobutiro-nitril (AIBN) (Aldrich), etilen glikol dimetaklirat (EGDMA) (Aldrich).Papaverine (Sigma Aldrich), kloroform (Merck), methanol (Fisher), asam asetat (Merck).Bahan yang digunakan kecuali dikatakan lain adalah pro analisis

Sintesis MIP. Penelitian ini dilakukan dengan metode eksperimental yang dilakukan dilaboratorium, tahapan pertama yang dilakukan ialah sintesis MIP-Fenilbutazon dengan metode ruah, dengan menyiapkan seluruh bahan yang digunakan, yaitu Fenilbutazon sebagai template, Asam Metakrilat (MAA) sebagai monomer, kloroform sebagai porogen, 2-2-Azobis-isobutiro-mnitril (AIBN) sebagai inisiator dan etilen glikol  dimetakrilat (EDGMA) sebagai cross-linker. Sintesis dilakukan dengan cara mencampurkan semua bahan hingga terlarut sempurna, lalu disonikasi, selanjutnya bahan yang telah dimasukkan ke dalam vial diletakkan ke dalam  oven. Kemudian hasil MIP- Fenilbutazon digerus hingga halus dan di ayak menggunakan mesh 100. Sintesis dilakukan untuk pembuatan MIP.Tahap terakhir yaitu tahap ekstraksi template dari MIP dengan menggunakan metode soxhletasi. Ekstraksi disini menggunakan 6 pelarut yang berbeda, MIP-Fenilbutazon1 menggunakan pelarut klorofom,  MIP- Fenilbutazon2 menggunakan  pelarut metanol, MIP- Fenilbutazon 3 menggunakan pelarut etanol, Fenilbutazon4 menggunakan pelarut klorofom-asam asetat (99:1),  MIP-Fenilbutazon5 menggunakan pelarut metanol-asam asetat (99:1), MIP-Fenilbutazon6 menggunakan pelarut etanol-asam asetat (99:1). MIP yang telah di soxhletasi kemudian di evaluasi menggunakan spektrofotometri UV-Visible dengan panjang gelombang 265 nm.


Hasil

Tabel 1 Hasil Absorbansi Ekstraksi TEMPLATE dari MIP Fenilbutazon dengan Porogen Kloroform

	Waktu (24 jam ke-
	Metanol
	Etanol
	Kloroform

	1
	3.671
	3.564
	1.323

	2
	2.942
	2.865
	0.989

	3
	0.781
	1.003
	0.013

	4
	0.523
	1.562
	-0.086

	5
	-0.086
	0.434
	

	6
	
	0.138
	

	7
	
	-0.021
	




Tabel 2 Hasil Absorbansi Ekstraksi TEMPLATE dari MIP Fenilbutazon dengan Porogen Metanol
	Waktu (24 Jam ke-
	Metanol
	Etanol
	Kloroform

	1
	3.292
	3.771
	0.548

	2
	2.212
	1.281
	0.333

	3
	1.193
	0.760
	0.205

	4
	0.592
	0.620
	0.006

	5
	0.229
	0.255
	

	6
	0.131
	0.408
	

	7
	0.087
	0.128
	

	8
	0.102
	0.093
	

	9
	-0.038
	0.101
	

	10
	
	0.033
	

	11
	
	-0.09
	




Tabel 3 Hasil Absorbansi Ekstraksi TEMPLATE dari MIP Fenilbutazon dengan Porogen kloroform, menggunakan Pelarut dengan Tambahan Sedikit Asam

	(Waktu 24 jam ke-
	Metanol
	Etanol
	Kloroform

	1
	0.151
	-0.040
	0.081

	2
	0.072
	
	



Tabel 4 Hasil Absorbansi Ekstraksi template dari MIP Fenilbutazon dengan Porogen Metanol, menggunakan Pelarut dengan Tambahan Sedikit Asam

	Waktu(24 Jam ke-
	Metanol
	Etanol
	Kloroform

	1
	0.134
	0.116
	0.071

	2
	0.052
	0.031
	






Pembahasan
Ekstraksi dilakukan sampai template fenilbutazon benar - benar hilang dari MIP, dimana setiap 24 jam dilakukan monitoring pengukuran template dengan menggunakan spektrofotometer UV dengan panjang gelombang 272 nm. 
Berdasarkan hasil soxhletasi menggunakan tiga pelarut yang berbeda, pelarut yang paling cepat mengekstraksi templatefenilbutazon yaitu pelarut kloroform tetapi waktu yang diperlukan cukup lama yaitu sekitar 96 jam, dengan pelarut metanol diperlukan 120 jam dan menggunakan pelarut etanol diperlukan 168 jam untuk porogen kloroform dapat dilihat pada tabel 1. Sedangkan untuk porogen metanol pelarut yang paling cepat mengekstraksi templatefenilbutazon yaitu pelarut kloroform dengan waktu yaitu sekitar 96 jam, sedangkan dengan pelarut metanol diperlukan 216 jam dan menggunakan pelarut etanol diperlukan 264 jam dapat dilihat pada tabel 2.
Langkah selanjutnya yang dilakukan yaitu dengan menambahkan sedikit asam pada pelarut pengekstraksi, karena jangka waktu ekstraksi yang telah disebutkan di atas masih terlalu lama untuk melakukan proses ekstraksi, sehingga diperlukan pelarut lain yang dapat mengekstraksi template lebih cepat. Pelarut pengekstraksi yang selanjutnya digunakan sama dengan pelarut awal, hanya pada pelarut kali ini ditambahkan sedikit asam, sehingga proses ekstraksi dimulai dari awal lagi, untuk dapat  membandingkan hasil yang didapat dengan pelarut tanpa penambahan asam. Hasil ekstraksi templatefenilbutazon  dari MIP menggunakan pelarut yang diasamkan dapat dilihat pada, tabel 3 dan tabel 4.
Setelah ditambahkan asam ternyata proses pengekstraksi terjadi lebih cepat, dimana penambahan asam ini dapat meningkatkan efisiensi ekstraksi, hal ini dapat terjadi karena asam memudahkan pelarut untuk mencapai pori-pori yang berikatan kuat dengan template.17
Hasil yang didapatkan dengan penambahan asam pada berbagai pelarut yaitu Etanol - Asam, Metanol - Asam dan Kloroform - Asam yaitu penyempitan waktu ekstraksi dimana pada semulanya proses pengekstrasian fenilbutazon dengan porogen Kloroform menggunakan pelarut Etanol dari 168 jam dengan penambahan asam menjadi sekitar 24 jam, pelarut Metanol dari 120 jam menjadi 48 jam, dan pelarut Klorofom dari 96 jam menjadi 24 jam dapat dilihat pada tabel 3, sedangkan untuk porogen Metanol menggunakan pelarut Etanol dari 264 jam dengan penambahan asam menjadi sekitar 48 jam, pelarut Metanol dari 216 jam menjadi 48 jam, dan pelarut Klorofom dari 96 jam menjadi 24 jam dapat dilihat pada tabel 4.


Simpulan
Berdasarkan penelitian  yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa pelarut kloroform dengan penambahan sedikit asam, dapat digunakan untuk pelarut pengekstraksi template fenilbutazon dari MIP dengan proses ekstraksi selama sekitar 24 jam.
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