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Uji Keseragaman Kandungan Total Flavonoid Kapsul
Antidiabetes Ekstrak Etanol Daun Ubi Jalar Ungu

(lIpomoea batatas L.)

Abstrak

Ekstrak etanol daun ubi jalar ungu (lpomoea batatas L “IBL”) memiliki aktivitas sebagai
antidiabetes dan kandungan total flavonoid (KTF) ditetapkan sebagai quality marker (Q-Marker)
dalam pembuatan kapsul. Tujuan penelitian ini adalah mengembangkan KTF sebagai Q-marker
kapsul OHT ekstrak etanol daun IBL sebagai antidiabetes. Penetapan KTF sebagai Q-marker
melibatkan: (1) Identifikasi puncak serapan komplek quersetin-AICI3, (2) Verifikasi metode,
dan (3) Uji keseragaman kandungan kapsul daun IBL. Komplek quersetin-AICI3 memberikan
pergeseran batokromik pada pita | dari 380 nm sebelum direaksikan menuju 430 nm setelah
terbentuk kompleks, yang digunakan untuk menetapkan KTF pada kapsul OHT. Uji verifikasi
metode diperoleh koefisien korelasi = 0,998, RSD intraday sebesar 0,76-2,00% dan RSD
interday sebesar 0,87-1,96%, dan akurasi perolehan kembali pada rentang 82,88-91,83%.
Hasil uji keseragaman kandungan kapsul dari keempat bets diperoleh rerata kandungan dari 10
kapsul masing-masing bets sebesar 100% dan nilai RSD pada rentang 3,22-4.57%. Kesimpulan
penelitian ini adalah KTF sebagai Q-marker dapat digunakan sebagai penanda kuantitatif untuk
menjaga mutu sediaan kapsul daun IBL. Penetapan KTF dengan metode sesuai dengan FHI
telah memenuhi persyaratan verifikasi, menunjukkan bahwa metode tersebut dapat digunakan
dan berpotensi sebagai kontrol kualitas dalam pembuatan kapsul daun IBL pada skala produksi.

Kata Kunci: Daun ubi jalar ungu (Ipomoea batatas L.), Kandungan Total Flavonoid, Uji
keseragaman kandungan
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1. Pendahuluan

Ekstrak etanol daun ubi jalar ungu (Ipomoea batatas
L “IBL”) dilaporkan secara in vitro dan in vivo
memiliki aktivitas farmakologi sebagai antidiabetes’?.
Komponen bioktif pada IBL meliputi polifenol,
flavonoid, antosianin, terpenoid, dan alkaloid®*.
Kandungan flavonoid pada IBL dilaporkan sebagai
biomarker utama (Q-Marker) yang memberikan
aktivitas  antidiabetes®. Sub-golongan flavonoid
dari IBL, seperti flavonol, flavanol, dan flavon
dilaporkan memiliki aktivitas anti diabetes melalui
induksi Glucagon-like peptide-1 (GLP-1), inhibisi
enzim dipeptidyl peptidase-4 (DPP-4), dan analog
GLP-16. Komponen flavonoid yang berperan aktif
memberikan aktivitas antidiabetes yaitu quersetin,
kampferol, epikatekin, hisperidin, mirisetin, hispidulin
dan hiperoside6,7. GLP-1 adalah hormon yang
merangsang sekresi insulin dan menurunkan kadar
gula darah. GLP-1 agonis adalah obat yang meniru
efek dari GLP-1 dan digunakan untuk mengobati
diabetes tipe 28.

Pengembangan Obat Herbal Terstandar (OHT)
dalam penetapan dosisnya dapat ditentukan dari total
ekstrak dalam satu kapsul. Merujuk pada Traditional
Chinese medicine (TCM) dalam menjaga kestabilan
efikasi suatu obat herbal ditentukan oleh Q-markers®.
Pada penelitian ini, KTF ditetapkan sebagai Q-marker
yang dapat digunakan dalam menjaga mutu sediaan
OHT kapsul antidiabetes. Salah satu sub-golongan
flavonoid, yaitu quersetin, dipilih sebagai Q-marker
karena keberadaaan dari konstituen fitokimia
bioaktifnya terbukti telah memberikan aktivitas
biologis'®. Selain itu, quersetin memiliki gugus keto
pada posisi C-4 dan gugus hidroksil pada atom C-3 atau
C-5 yang berdekatan dengan flavon dan flavonol11.
Penggunaan KTF sebagai Q-marker diharapkan
mampu menjaga keseragaman kandungan kapsul
OHT ekstrak etanol daun IBL sehingga diharapkan
dapat menjaga konsistensi efikasi dari kapsul OHT
tersebut.

2. Metode
2.1. Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah
timbangan analitik (Kern-Alj®), kertas perkamen,
gelas beaker 50 mL (lwaki-Pyrex®), labu ukur 10 mL,
500 mL (lwaki-Pyrex®), corong kaca (lwaki-Pyrex®),
pipet ukur 1 mL, 10 mL, dan 100 mL (lwaki-Pyrex®),
gelas ukur 100 mL (Pyrex®), botol vial, mikropipet
(DragonLab®), blue tip, ultrasonic (Branson 1510),
kertas saring, spektrofotometer UV-Vis (Shimadzu
UV-mini 1240), kuvet.
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2.2.Bahan

Bahan yang digunakan adalah kapsul daun IBL dari
pabrik X, De lonisasi Water (DIW), etanol p.a 99%
(Merck®), asam asetat glasial p.a (Merck®), quersetin
97% (Nitra Kimia®), larutan 10% Aluminium Klorida
p.a (AICI3) (Merck®), larutan 1 M Natrium Asetat p.a
(CH3COONa) (Merck®), dan metanol p.a (Merck®),
dan avicel (Pharma Grade).

2.3. Verifikasi Metode Analisis

Uji linearitas dilakukan dengan pembacaan serapan
komplek quersetin- Aluminium Klorida (AICI,) pada
rentang konsentrasi quersetin (standar) pada 6, 8, 10,
12, dan 14 pg/mL. oAbsorbansi kompleks kuarsetin-
AICI3 dibaca pada A 430 nm. Absorban masing-
masing konsentrasi disusun dalam kurva kalibrasi,
sehingga diperoleh persamaan regresi dan koefisien
korelasi (r). Nilai Limit of detection (LOD) dan Limit
of Quantification (LOQ) dihitung menggunakan
persamaan berikut'>'3;

LOD = (3 x Standar Deviasi )/Slope
LOQ = (10 x Standar Deviasi )/Slope

Uji Presisi dilakukan pada rentang konsentrasi
quersetin yang sama dengan uiji linieritas. Presisi
intraday, masing-masing tingkat konsentrsi diulang
sebanyak tiga pengulangan, sedangkan uji presisi
interday dilakukan pada tiga hari yang berbeda.

Uji akurasi (perolehan kembali) dilakukan dengan
metode spike placebo, dengan menambahkan larutan
baku ke dalam matrik sampel. Konsentrasi standar
yang ditambahkan sebanyak 80%, 100% dan 120%
dari konsentrasi analit yang digunakan. Masing-
masing seri dibuat sebanyak tiga kali replikasi'S.

2.4.Pengambilan dan Penyiapan Sampel

Sebanyak 10 kapsul dari masing-masing empat bets
kapsul daun IBL diambil, kemudian isi kapsul dari
setiap bets ditimbang dan dicatat. Selanjutnya, isi
kapsul dilarutkan dengan etanol asam (85:15) hingga
volume mencapai 20 mL. Larutan tersebut kemudian
diultrasonik selama 30 menit, disaring ke dalam labu
ukur 20 mL. Filtrat yang telah disaring ditambahkan
etanol asam hingga mencapai tanda batas labu, lalu
diaduk hingga homogen'®.

2.5.Pengujian Keseragaman Kandungan Total
Flavonoid Kapsul Daun IBL

Sebanyak 1 mL dari larutan sampel yang telah
disiapkan untuk setiap bets dipipet, kemudian
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Gambar 1. Hasil Pengujian Pergeseran Panjang Gelombang Quersetin. Keterangan: (1) Spektrum quersetin sebelum direaksikan dengan AICI3
(A 380 nm); (IA) Pergeseran spektrum quersetin setelah direaksikan dengan AICI3 (A 430 nm); (Il) Spektrum quersetin sebelum
direaksikan dengan AICI3 (A 260 nm); (IIA) Pergeseran spektrum quersetin setelah direaksikan dengan AICI3 (A 270 nm)

dicampurkan dengan 3 mL etanol p.a, 0,2 mL natrium
asetat 1M (CH,COONa), 0,2 mL aluminium klorida
10% (AICl,), dan 5,6 mL DIW dalam labu ukur.
Campuran ini lalu diaduk dan diinkubasi selama 30
menit. Setelah itu, sampel dipindahkan ke dalam
kuvet dan nilai serapannya diukur menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum yang diperoleh’.

3. Hasil

3.1. Identifikasi Puncak Serapan Komplek quersetin-
AICI,

Gambar 1 menunjukkan spektrum quersetin
dan  komplek quersetin-AICl, pada pita |
memberikan pergeseran batokromik dari 380 nm
menujukan 430 nm (komplek quersetin-AICl,).

3.2. Verifikasi metode analisis

Persamaan regresi linier uji linearitas diperoleh
y = 0,0728x — 0,0698 dengan koefisien regresi r
= 0,9989. LOD = 0,489 pg/mL, LOQ = 1,631 ug/
mL. Tabel 1 menggambarkan nilai uji presisi, RSD
intraday berkisar 0,76-2,00% dan RSD interday
berkisar antara 0,87-1,96%. Tabel 2 menggambarkan
hasil uji akurasi dalam bentuk % perolehan kembali
yang berada pada rentang 82,88%-91,83%.

3.3. Uji Keseragaman Kandungan Kapsul Daun IBL

Tabel 1. Hasil Pengukuran Uji Presisi

Konsentrasi Intraday (n=3) Interday (n=9)
Standar (pug/mL) RSD (%) RSD (%)
0,76 + 0,003 0,87 + 0,003
1,20 + 0,006 1,96 + 0,010
10 2,00+ 0,013 1,43 £ 0,009
12 1,66 + 0,013 1,91 +£0,015
14 1,75+ 0,016 1,12 £ 0,010

Hasil pengujian keseragaman kandungan KTF pada
empat bets kapsul OHT IBL menunjukkan bahwa
kandungan total flavonoid berkisar antara 0,72 — 1,48
mgQE/kapsul. Keseragaman kandungan kapsul OHT
IBL dari keempat bets

4. Pembahasan

Berdasarkan hasil uji pergeseran panjang gelombang
yang ditunjukkan pada gambar 1, sebelum direaksikan
dengan AICI,, quersetin menunjukkan dua pita
absorpsi utama pada daerah UV-Vis, yaitu pada 380
nm (pita I) yang mewakili absorbsi cincin B dan 260
nm (pita Il) yang mewakili absorpsi cincin A. Ketika
larutan AICI, ditambahkan ke dalam larutan standar
quersetin, terjadi pergeseran batokromik pada 270
nm (pita 11A) dan 430 nm (pita IA). Hasil tersebut
menunjukkan bahwa terjadi pergeseran batokromik
sekitar 10 nm dan 50 nm pada senyawa quersetin
setelah direaksikan dengan AICI,". Pergeseran
tersebut disebabkan oleh reaksi flavonoid dengan AICI,
dan natrium asetat, yang menghasilkan pembentukan
kelat antara ion aluminium dan flavonoid. Kelat ini
terbentuk pada gugus 3',4’-dihidroksi pada cincin B
dan gugus 3- atau 5-hidroksi dan 4-karbonil di cincin
C18. Pembentukan komplek antara quersetin dengan
AICI, dapat dilihat pada gambar 2. Selain itu, hasil
analisis pergeseran spektrum ini dapat diketahui
bahwa panjang gelombang maksimum quersetin
setelah bereaksi dengan AICI, adalah 430 nm. Nilai ini
berbeda dengan nilai yang dilaporkan dalam literatur,

Tabel 2. Hasil Pengukuran Uji Akurasi

Konsentrasi %Recovery
(n=3)
80% 91,834 + 0,785
100% 85,774 + 0,640
120% 82,880 + 0,490
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Gambar 2. Pembentukan Komplek Quersetin-AICI,?

yaitu 425 nm'. Perbedaan ini mungkin disebabkan
oleh beberapa faktor, seperti kondisi dan jenis
peralatan yang digunakan™.

Selanjutnya dilakukan verifikasi metode. Pengujian ini
dilakukan untuk memastikan bahwa metode analisis
yang digunakan telah memenuhi standar yang
ditetapkan dan dapat menghasilkan hasil yang akurat.
Parameter yang digunakan dalam verifikasi metode
adalah linearitas, presisi, dan akurasi'®. Linearitas
akan memberikan informasi mengenai korelasi antara
respons metode dengan konsentrasi analit dalam
sampel13. Berdasarkan hasil uji linearitas didapatkan
persamaan regresilineary = 0,0728x - 0,0698 dengan
dengan nilai koefisien korelasi (r) 0,998. Nilai r yang
mendekati 1 menunjukkan adanya hubungan yang
kuat antara dua variabel. Kurva standar quersetin
dapat dilihat pada Gambar 3.

Presisi merupakan parameter yang mengevaluasi
sejauh mana kesesuaian antara hasil uji individual,
diukur berdasarkan dari rata-rata saat prosedur
diterapkan secara berulang pada sampel-sampel
yang diambil dari campuran yang homogen. Nilai
dari presisi dinyatakan dalam bentuk nilai simpangan
baku relatif (RSD)'°. Berdasarkan Tabel 1 hasil presisi
yang diperoleh baik interday dan intraday sudah
memenuhi peryaratan yaitu nilai RSD < 2%. Akurasi
merupakan suatu parameter verifikasi metode yang
dilakukan untuk menilai apakah metode analisis yang
diterapkan mampu menghasilkan nilai perolehan

kembali (% recovery) yang optimal™. Nilai perolehan
kembali yang didapatkan akan menunjukkan derajat
kedekatan hasil analisis dengan kadar analit yang
sebenarnya. Hasil uji akurasi yang ditampilkan pada
Tabel 2 diperoleh nilai % recovery pada rentang
82,88%-91,83%. Berdasarkan hasil tersebut telah
memenuhi persyaratan % recovery untuk obat herbal
yaitu berada pada rentang 80-120%15.

Uji keseragaman kandungan kapsul obat herbal
terstandar (OHT) ditetapkan berdasarkan KTF sebagai
Q-marker. Berdasarkan Farmakope Indonesia Edisi
VI, persyaratan untuk menentukan keseragaman
kandungan adalah apabila dosis zat aktif kurang
dari 25 mg atau kurang dari 25%'. Sediaan kapsul
dikatakan memenuhi syarat keseragaman kandungan
jika berada dalam rentang 85,0% hingga 115%
dan tidak ada satuan terletak di luar rentang 75,0%
hingga 125,0%12. Simpangan baku relatif (RSD)
dari 10 satuan sediaan adalah < 6,0%21. Hasil uji
keseragaman kandungan kapsul dari tiap bets dengan
metode spektrofotometri UV-Vis dapat dilihat pada
tabel 3.

Dari hasil uji keseragaman kandungan (Tabel 3),
menunjukkan bahwa 10 kapsul dari keempat bets
diperoleh rata-rata % keseragaman kandungan
sebesar 100% dengan nilai RSD pada rentang 3,22-
4,57%. Data ini menunjukkan bahwa kapsul daun IBL
yang telah diuji memiliki keseragaman kandungan
yang sesuai dengan kriteria yang ditetapkan.
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Gambar 3.Hasil Kurva Standar Quersetin
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Bets Kadar Total Flavonoid mgQE/ kapsul % Rata-rata
(Kandungan 10 Kapsul) (n=10) Keseragaman Kandungan (n=10)
Bets 1 1,419 £ 0,049 100% + 3,468

Bets 2 0,840 + 0,030 100% + 3,673

Bets 3 1,263 + 0,057 100% + 4,579

Bets 4 0,765 + 0,024 100% + 3,220

Pengujian kapsul daun IBL ini didasarkan dari
kandungan total flavonoid. Telah dilaporkan bahwa
senyawa flavonoid terbukti efektif melawan diabetes
melitus?2. Diperkirakan bahwa efek antidiabetes dari
flavonoid dapat bekerja dalam saluran pencernaan
dengan cara menghambat a-glukosidase melalui
degradasi polisakarida menjadi monosakarida dan
merangsang sekresi GLP-16. Hal tersebut dapat
memperlambat pengosongan lambung, pengurangan
motilitas saluran pencernaan, serta meningkatkan
sekresi insulin?®. Pernyataan tersebut didukung oleh
penelitian yang dilakukan oleh Nguyen et al (2021),
yang menunjukkan bahwa ekstrak daun ubi jalar
terbukti efektif mengurangi tingkat glukosa darah
pada tikus diabetes secara in vivo*.

5. Simpulan

Berdasarkan data yang diperoleh, KTF sebagai
Q-marker dapat digunakan sebagai penanda
kuantitatif untuk menjaga mutu sediaan kapsul
daun IBL. Penetapan KTF dengan metode FHI,
dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis
sudah memenuhi persyaratan verifikasi metode,
yaitu linearitas, presisi, dan akurasi. Selain itu, hasil
pengujian keseragaman kandungan menunjukkan
bahwa kapsul daun IBL dari keempat bets yang
dievaluasi telah memenuhi syarat uji keseragaman
kandungan yaitu diperoleh rata-rata % keseragaman
kandungan 10 kapsul sebesar 100% dengan nilai RSD
pada rentang 3,22%-4,57%. Metode spektrofotometri
UV-Vis terbukti dapat digunakan dan berpotensi
sebagai kontrol kualitas dalam pembuatan kapsul
daun IBL pada skala produksi.

Penyataan Konflik Kepentingan

Penulis menyatakan tidak memiliki konflik kepentingan
dengan pihak manapun mengenai penelitian ini.
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