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ABSTRAK

Sintesis Asam Nikotinat (Vitamer B3) dari Ekstrak Nikotin Tembakau
Menggunakan Oksidator KMnQO,

Mutabi’atul Huda Az Zahro Mahdiyah
12630049

Dosen Pembimbing: Dr. Susy Yunita Prabawati, M. Si

Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis asam nikotinat (Vitamer B3) dari
ekstrak nikotin tembakau. Sintesis asam nikotinat dilakukan dengan dua tahapan
yaitu ekstraksi nikotin dengan metode maserasi menggunakan etanol dan reaksi
oksidasi nikotin menggunakan KMnO,.

Ekstraksi nikotin dengan metode maserasi dilakukan menggunakan pelarut
etanol 96%. Reaksi oksidasi nikotin dilakukan menggunakan KMnO, dengan metode
refluks yang selanjutnya diasamkan dengan HCI 3 M.

Ekstrak nikotin yang diperoleh adalah 4,0649 g dengan rendemen 8,12%.
Ekstrak diuji kualitatif dan dikarakterisasi menggunakan FT-IR dan memberikan
hasil positif yang ditandai dengan adanya gugus aromatis pada 1598,96 cm™ dan
gugus C-N pada 1051,22 cm™. Hasil ini didukung dengan kromatogram GC-MS yang
memberikan suatu senyawa dengan rumus molekul C;oH14N, dan kadar 100% yang
menunjukkan bahwa nikotin yang terambil sudah murni. Kristal asam nikotinat
diperoleh dengan rendemen sebesar 66,64%. Kristal diuji kualitatif dan
dikarakterisasi menggunakan FT-IR. Keduanya memberikan hasil positif yang
ditandai dengan adanya puncak serapan pada 1721 cm™ dimana puncak ini
merupakan gugus karbonil dari asam karboksilat, sedangkan kromatogram GC-MS
kurang mendukung analisis FT-IR, namun dapat dilihat berdasarkan fragmentasinya
terdapat senyawa dengan berat molekul 124 g/mol dimana senyawa ini mirip dengan
asam nikotinat yang memilki berat molekul 123 g/mol.

Kata kunci: nikotin, asam nikotinat, oksidasi

XVii



BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Tembakau merupakan tanaman yang berumur pendek (satu tahun) dan
termasuk famili Solanaceae dan genus Nicotiana yang termasuk tanaman beracun
karena kandungan nikotinnya dan digunakan sebagai bahan baku rokok. Salah
satu parameter kualitas tembakau adalah kandungan nikotin yang terdapat di
dalamnya. Kandungan nikotin pada tembakau mencapai 2-8% (Meikawati, et al.,
2013).

Pemanfaatan tembakau saat ini mayoritas digunakan untuk produksi rokok
saja. Sedangkan rokok merupakan salah satu penyebab utama penyakit
degeneratif yang berdampak terhadap semua orang yang terpapar asapnya baik
perokok aktif maupun pasif. Berdasarkan survei yang dilakukan, rokok
membunuh lebih dari setengah penggunanya, hampir 6 juta orang pertahun,
diantaranya 5 juta orang perokok dan mantan perokok, serta 600.000 orang bukan
perokok yang terpapar asap rokok. Bila tidak dilakukan tindakan pengendalian,
kematian akan meningkat cepat menjadi lebih dari 8 juta orang pada tahun 2030.
Hampir 80% di dunia 1 milyar perokok adalah penduduk di negara-negara
berpendapatan rendah dan menengah. Penggunaan produk tembakau secara global
meningkat, tetapi di negara-negara yang berpendapatan tinggi dan menengah
justru terjadi penurunan. Tembakau merupakan peringkat utama penyebab

kematian yang sebenarnya dapat dicegah (PPTM, 2012).



Beberapa penelitian telah dilakukan diantaranya pemanfaatan tembakau
sebagai pestisida. Tanaman tembakau (Nicotianae tabacum L ) merupakan salah
satu jenis tanaman yang dapat digunakan sebagai pestisida alami. Penelitian yang
dilakukan oleh Meikawati, et al (2013) adalah memanfaatkan tembakau sebagai

pestisida untuk pengendalian hama ulat Grayak pada tanaman cabai.

I
C
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N CHgz

nikotina asam nikotinat

Gambar 1.1 Struktur Asam Nikotinat dan Nikotin

Dilihat dari struktur kimianya, nikotin memiliki gugus piridin dan pirolidin
dimana senyawa ini mirip dengan senyawa asam nikotinat (vitamer Bj) yang
memiliki gugus piridin dan gugus karboksilat sebagai gugus sampingnya. Asam
nikotinat merupakan vitamin yang dapat menyembuhkan penyakit pellagra. Suatu
penyakit yang pada umumnya terdiri dari 3 gejala yaitu dermatitis, diare, dan
demensia. Berdasarkan kemiripan strukturnya, maka senyawa nikotin dapat
dikonversi menjadi asam nikotinat sebagaimana penelitian yang telah dilakukan
oleh Ratnasari, et al (2011) yang mengkonversi nikotin tembakau menjadi asam
nikotinat menggunakan HNO; sebagai oksidatornya. Berdasarkan penelitian
tersebut diperoleh persen asam nikotinat sebesar 0,0867%.

Asam nikotinat juga dapat disintesis dari berbagai macam senyawa yang

mengandung gugus piridin diantaranya kuinolin dan piridin tersubtitusi. Kuinolin



dapat diubah menjadi asam nikotinat dengan oksidasi, pemanasan, serta
penambahan asam, sedangkan piridin tersubstitusi yang pernah diubah menjadi
asam nikotinat adalah 3-bromo piridin yang direaksikan dengan n-butil litium dan

CO, (Sebrell, et al., 2013).

/ \ Br

A =

N N

kuinolin 3-bromo piridin

Gambar 1.2 Struktur kuinolin dan 3-bromo piridin
Reaksi pada kuinolin dan nikotin terjadi karena senyawa tersebut memiliki karbon

yang terikat pada cincin aromatis yang merupaan karbon benzilik. Karbon
benzilik bersifat kation benzil, radikal bebas benzil, dan karbanion benzil yang
semua terstabilkan secara resonansi oleh cincin aromatis. Dengan demikian, posisi
benzil itu merupakan letak serangan dalam banyak reaksi. Karena reaktivitas
posisi benzilik ini, semua alkilaromatis dengan atom H benzilik menghasilkan
produk yang sama, yakni asam karboksilat selama proses oksidasi berlangsung
(Fessenden, 1986). Dengan demikian, nikotin dan kuinolin yang memiliki karbon
benzilik dapat membentuk asam karboksilat melalui reaksi oksidasi.

Nikotin yang digunakan untuk penelitian ini merupakan nikotin yang
diisolasi dari daun tembakau. Penelitian tentang isolasi nikotin dari tembakau
telah banyak dilakukan diantaranya isolasi nikotin dengan metode distilasi
menggunakan NaOH yang dilakukan Ratnasari, et al (2010) dan diperoleh
rendemen 2,1454%. Penelitian lain dilakukan oleh Suhenry (2010) isolasi nikotin

dengan metode maserasi menggunakan pelarut air menghasilkan rendemen



sebesar 2,8%. Isolasi juga dilakukan oleh Pranowo, et al (2011) yang
menggunakan metode maserasi dengan pelarut etanol 96% pada daun tembakau
dengan hasil rendemen 14,83%.

Berdasarkan penelitian di atas, maka sintesis asam nikotinat dari nikotin
tembakau dilakukan dengan metode ekstraksi maserasi menggunakan pelarut
etanol 96%. Reaksi oksidasi nikotin menjadi asam nikotinat dilakukan
menggunakan oksidator KMnO,4 dimana oksidator ini lebih kuat dan aman karena
produk samping yang berupa MnO, berupa padatan yang mudah dipisahkan dari
produk. Asam nikotinat (Niacin) sendiri merupakan vitamer B3 yaitu zat penyusun
vitamin B3 yang memiliki manfaat kesehatan bagi tubuh. Vitamin ini juga dapat

mencegah penyakit pellagra dan demensia (Foye, 1996).

B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Penelitian ini menggunakan nikotin hasil ekstraksi dari daun tembakau yang
berasal dari Kecamatan Temanggung, Kabupaten Temanggung, Jawa Tengah.

2. Metode ekstraksi yang digunakan adalah ekstraksi maserasi dengan pelarut
etanol.

3. Penelitian ini menggunakan KMnO, untuk mengoksidasi nikotin menjadi
asam nikotinat.

4. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan FT-IR dan GC-MS.



C. Rumusan Masalah

1. Apakah nikotin dapat diekstraksi dari daun tembakau dengan metode
maserasi?

2. Bagaimana nikotin dapat dioksidasi menjadi asam nikotinat menggunakan

oksidator KMnO,4?

D. Tujuan Penelitian

1. Mendapatkan ekstrak nikotin dari daun tembakau menggunakan ekstraksi
maserasi.

2. Mengetahui hasil oksidasi nikotin menjadi asam nikotinat menggunakan

KMnOsg.

E. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat menjadi solusi bagi masyarakat sehingga
tembakau dapat terus diproduksi tanpa merugikan banyak pihak. Penelitian ini
juga diharapkan dapat menjadi inspirasi bagi pembaca untuk melanjutkan

penelitian ini atau menggunakan tembakau sebagai objek penelitian.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa:

1. Nikotin dapat diekstraksi menggunakan pelarut etanol 96% dan metode maserasi
dengan hasil rendemen 8,12% dan kadar % relatif sebesar 100%.

2. Asam nikotinat dapat disintesis menggunakan oksidator KMnO, dengan metode
refluks dan diasamkan dengan HCI. Hasil rendemen yang diperoleh adalah

66,64% dan % relatif asam nikotinat dalam produk adalah 31,68%.

B. Saran

Berdasarkan penelitian yang dilakukan berikut beberapa saran:

1. Karakterisasi menggunakan GC-MS kurang optimal sehingga perlu dikaji ulang
mengenai karakterisasi tersebut.

2. Penelitian ini belum sampai pada metode pemurnian asam nikotinat sehingga
perlu dicari metodenya agar diperoleh asam nikotinat yang dapat diformulasi dan
selanjutnya dikonsumsi.

3. Penelitian ini belum diuji keamanannya sehingga dapat dilanjutkan dengan
melakukan percobaan pada mencit sehingga dapat diketahui aktivitas serta

keamanannya.



4. Penelitian ini dapat dicoba menggunakan berbagai macam oksidator selain
KMnQ,, seperti H,SO,4, H3PO4, H20,, 0zon, dsb. Semakin banyak penelitian
tentang tembakau maka semakin banyak pula manfaat yang diperoleh dari

tanaman tersebut selain sebagai rokok.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Perhitungan rendemen esktrak nikotin

Nikotin serbuk : 50,0012 ¢

Ekstrak nikotin : 40649 g

Rendemen . 4,0649 g 0 — 2 120
50,0012 g x 100% = 8,13%

Lampiran 2 Perhitungan rendemen asam nikotinat
Mol nikotin : 50,662 mmol

Mol KMnQOy : 50,662 mmol

{ § H,0, panas 2
= | N~ t2KMnO; — =z

N
| OH + - " + MnO,+H,0 +KCl
HCl

N Y

N N

m 50,662 50,662

r 25331 50,662 25,331 25,331 25,331 25,331 25,331
s 25,331 - 25,331 25,331 25,331 25,331 25,331
Mol asam nikotinat : 25,331 mmol

Massa asam nikotinat (teori)  : 25,331 mmol x 123,11 g/mol = 3,118 gram
Massa asam nikotinat (produk) : 2,0780 gram

2,0780 gram
Rendemen : x 100% = 66,64%
3,118 gram

11
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Lampiran 3 Perhitungan pengenceran
Pengenceran asam asetat (CH;COOH) 10%

M; XxXVi =M2xV;
100% x V;  =10% x 50 mL
Vi =5mL
Asam asetat (p.a) sebanyak 5 mL dimasukkan dalam labu ukur 50 mL kemudian

ditambahkan dengan akuades hingga tanda.
Pengenceran HCI 3 M

% xpx 10
Mr
37% x 1,18 kg/L x 10
Mr
= 11,86 M

M, X V1 =M, X Vs
1196 MxV; =3Mx50mL
V1 =12,54 mL
Asam klorida (HCI) 37% sebanyak 12,54 mL dimasukkan dalam labu ukur 50 mL

kemudian ditambahkan dengan akuades sampai tanda.
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Lampiran 4 Spektra FT-IR
Spektra FT-IR Nikotin

Fri Apr 15 13:39:55 2016 (GM

35
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3 g
15 ® Q 3
<
%
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Wavenumbers (cm-1)

Collection time: Fri Apr 15 09:27:00 2016 (GMT+07:(
Fri Apr 15 13:39:54 2016 (GMT+07:00)

FIND PEAKS:
Spectrum:  *2
Region: 4000,00 400,00

Absolute threshold: 38,014
Sensitivity: 50

Peak list:
Position:  3394,79 Intensity: 15,473
Position:  1404,03 Intensity: 18,737
Position:  2922,26 Intensity: 18,822
Position: 537,79 Intensity: 21,660
Position:  1591,20 Intensity: 24511
Position:  2360,20 Intensity: 28,180
Position: 860,46 Intensity: 28,750

Position:  1072,16 Intensity: 30,084



14

Spektra FT-IR Asam Nikotinat

Tue May 17 15:13:20 2016 (C

100

80

60

1466
1402,50

%Transmittance

1227,23

40

1721,17
1638,39

20 i

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Collection time: Tue May 17 10:17:33 2016 (GMT+0
Tue May 17 15:13:17 2016 (GMT+07:00)

FIND PEAKS:
Spectrum: *ON
Region: 4000,00 400,00
Absolute threshold: 112,488
Sensitivity: 60
Peak list:

3402,55 Intensity: 25,521
1721,17 Intensity: 42,605
Position: 1638,39 Intensity: 48,244
678,24 Intensity: 57,329
1227,23 Intensity: 57,533
622,29 Intensity: 59,146
1402,50 Intensity: 63,942
1109,59 Intensity: 64,500
1047,17 Intensity: 65,512
1466,37 Intensity: 69,424
2025,21 Intensity: 88,304
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Lampiran 5 Kromatogram GC-MS

Kromatogram Ekstrak Nikotin

Sample Information
Analyzed by : Admin
Analyzed : 5/30/2016 12:19:20 PM
Sample Name : Ekstrak nikotin
Sample ID o1
Injection Volume :0.50
Data File : CAGCMSsolution\Data\Project2V0284 P GCMS\Ekstrak nikotin.qgd
Tuning File 1 CAGCMSsolution\Systend Tune 1\Tuning 10052016.qgt
Chromatogram Ekstrak nikotin C:\GCMSsolution\Data\Project240284_P_GCMS\Ekstrak nikotin.qad
TIC
1,168,743
L I /
T T T T 1 T T 1 T |’ T H] ' T T T T T T T T T T
1.0 10.0 20.0 29.0
min
Peak Report TIC
Peak# R.Time LTime F.Time Area Area% Height
1 10.469 10.408 10.558 197387 100,00 65840

197387 100,00 65840



Kromatogram Asam Nikotinat

Sample Information
Analyzed by : Admin
Analyzed : 5/30/2016 12:53:30 PM
Sample Name :ON
Sample ID 01
Injection Volume 1 0.50
Data File : C:\GCMSsolution\Data\Project2\0286_P_GCMS\ON.qgd
Tuning File : C:\GCMSsolution\Systern\Tune \Tuning 10052016.qgt
Chromatogram ON C:\GCMSsolution\Data\Project2\0286_P_GCMS\ON.qgd
1,166,941
i)
T T
1.0 10.0 20.0
Peak Report TIC
Peakd## R.Time LTime F.Time Area Area% Height
1 2215 2175 2.258 450826 3633 267018
2 2519 2483 2.558 78979 6.36 48932
3 22775 22758 22875 317959 25.62 50160
4 22984 22.875 23.083 393191 31.68 35987

1240955 100.00 402097



Lampiran 6 Kondisi GC-MS
[GC-2010]

Temperatur kolom oven
Temperatur Injek

Mode Injek

Flow Control Mode
Tekanan

Total Flow

Column Flow

Linear Velocity

Purge Flow

Split Ratio

: 70.0°C

: 300.00 °C

- Split

: Tekanan

: 12.0 kPa

2 77.8 mL/min
:0.49 mL/min
: 25.5 cm/sec
: 3.0 mL/min

:153.0

17
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