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PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Indonesia termasuk negara ketiga penghasil beras di dunia setelah
Cina dan India (Shahbandeh, 2020). Provinsi Sulawesi Selatan, termasuk
salah satu penghasil beras dengan berbagai varietas. Menurut penelitian
sebelumnya, padi dengan varietas berbeda memiliki kadar dan jenis
senyawa bioaktif serta aktivitas biologis yang berbeda (Setyawati, E.P, et al
2018). Pada saat padi digiling menjadi beras, diperoleh hasil samping
berupa bekatul dan sekam padi. Dalam 100 kg padi menghasilkan 5 - 10 kg
bekatul (IRRI Rice, 2022).

Di Sulawesi Selatan penggunaan bekatul diperuntukkan untuk pakan
ternak. Bekatul ini menjadi salah satu bahan utama untuk komposisi pakan
ternak, khususnya ayam petelur. Penggunaan bekatul sebagai bahan untuk
obat dan nutrisi belum banyak digunakan di masyarakat. Pada beberapa
daerah lain, penggunaan bekatul untuk pengobatan tradisional sudah biasa
digunakan, misalnya untuk konsumsi pengobatan alternatif dan sekaligus
untuk preventif. Misalnya air seduhan bekatul digunakan untuk pencegahan
hipertensi. Penggunaan bekatul sebagai pengobatan alternatif masih belum
optimal. Bekatul ini jika dikembangkan untuk bahan baku obat herbal, maka
" Jotensial, mengingat posisi Sulawesi Selatan yang
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penghasil bekatul yang cukup besar. Misalnya di Kabupaten Sidrap yang
mampu menghasilkan sekitar 35.000 ton bekatul setiap tahunnya.

Bekatul diketahui kaya akan senyawa-senyawa bioaktif, antara lain:
y-oryzanol, tokotrienol, tokoferol dan asam-asam lemak tak jenuh yang
banyak terkandung dalam hasil ekstraksi minyak dedak. y-oryzanol adalah
campuran ester dari asam ferulat dan fitosterol yang memiliki aktivitas
antioksidan tinggi (Garofalo et al, 2020). Penelitian sebelumnya yang
dilakukan oleh Imam, dkk (2012), menunjukkan bahwa ekstrak bekatul dan
y-oryzanol memiliki aktivitas dalam menurunkan kadar gula darah.
Pemberian dosis per oral oryzanol 50 dan 100 mg/kg BB mampu mereduksi
kadar glukosa darah pada tikus diabetik dalam dosis tunggal dan dosis
ganda (Ghatak et al, 2012).

Bekatul merupakan sumber berbagai vitamin, senyawa fenolik,
senyawa steroid, dan karbohidrat polimer (Friedman, 2013). Bekatul juga
banyak mengandung senyawa fenol dan flavonoid, serta fitoaktif yang
sangat berpotensi untuk pengobatan herbal.

Komponen bekatul telah dilaporkan menunjukkan aktivitas anti kanker
melalui berbagai mekanisme yang melibatkan aktivitas anti apoptosis,
aktivitas anti inflamasi, tindakan komprotektif dan lain sebagainya (Yu
et.al.2019). Senyawa fitioaktif lain dari bekatul juga telah didokumentasikan
untuk menunjukkan aktivitas farmasi lainnya seperti aktivitas antidiabetes,
nasi, antihipertensi, penurunan kolesterol, antioaksidan, aktivitas

dba dan lain-lain yang menjelaskan
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pentingnya bekatul sebagai obat. Demikian pula ekstrak dedak terstandar
yang mengandung y-oryzanol 2% memiliki aktivitas antidiabetik (Ajuzuddin,
2010). y-oryzanol dan fraksi etilasetat bekatul yang mengandung asam
ferulat dilaporkan mampu menurunkan kolesterol plasma darah dan Low
Density Lipoprotein (LDL), serta menurunkan level glukosa darah dan
meningkatkan level insulin plasma darah.

Bekatul mengandung berbagai senyawa fenolik yang memiliki khasiat
obat dan farmasi yang signifikan. Asam galat, asam caffeic, asam ferulat,
asam vanilat, asam p-kumarat, asam p-hidroksibenzoat dan asam gentisat
adalah beberapa senyawa fenolik signifikan yang ditemukan dalam bekatul
(Pourali et al, 2010). Senyawa-senyawa ini telah dianggap
bertanggungjawab atas sifat farmasi yang berbeda seperti anti jamur, anti
bakteri, anti inflamasi, dan anti kanker (Arun, et.al.,2020).

Mekanismenya diduga meningkatkan aktivitas enzim glucokinase dan
produksi glikogen di darah (Jung et al,. 2007). Selain itu, y-oryzanol dari
Bekatul mampu memodulasi sekresi kelenjar endokrin, menghambat
sekresi asam gastrik, memiliki aksi antioksidan, dan menghambat agregasi
keping darah (M.Spaggiari,2021). Ekstraksi y-oryzanol umumnya
menggunakan pelarut non polar, seperti heksan, petroleum eter, yang
bersifat toksik pada manusia dan lingkungan (Garofalo et al., 2020),
sehingga saat ini peneliti-peneliti memanfaatkan teknologi ekstraksi hijau
=xtraction Technology), yaitu antara lain menggunakan pelarut air,

;ohol dengan ekstraksi menggunakan bantuan microwave,
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ultrasonikasi, supercritical water, Enzyme-assisted aqueous extraction.

Untuk itu dilakukan penelitian awal untuk mengetahui kandungan
kimia y-oryzanol yang terkandung dalam Bekatul terhadap tiga varietas padi
yang bersumber dari tiga tempat/daerah kabupaten di Sulawesi Selatan.
Ketiga varietas itu adalah varietas Inpari, Ciliwung dan Ciherang. Varietas
Inpari diperoleh dari Kabupaten Sinjai, varietas Ciliwung diperoleh dari
Kabupaten Barru, dan varietas Ciherang diperoleh dari Kabupaten
Sengkang.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa ternyata masing-masing
varietas memiliki jumlah kadar y-oryzanol yang berbeda-beda. Kadar
y-oryzanol varietas Ciliwung dalam bentuk ekstrak n-heksan adalah
sebesar 244,3032 ppm, varietas. Ciherang dalam bentuk ekstrak etanol
adalah sebesar 29,7433 ppm dan varietas Inpari dalam bentuk ekstrak
etanol adalah sebesar 84,5236 ppm. Selanjutnya pengujian bioaktivitas
hanya dilakukan terhadap varietas Inpari dan varietas Ciherang. Adapun
terhadap varietas Ciliwung tidak dilakukan pengujian bioaktivitas, karena
jenis varietas ini sangat jarang ditemukan sebagai pilihan bibit bagi petani
pada setiap musim tanam, sehingga ketersediaan bahan baku bekatul
varietas Ciliwung sangat terbatas. Kandungan kadar y -oryzanol varietas
Ciliwung tertinggi jika dibanding dengan varietas Ciherang dan varietas
Inpari. Hal ini disebabkan karena pelarut yang digunakan pada saat
straksi dedak varietas Ciliwung adalah pelarut non polar n-heksan.

1i bahwa kandungan kimia y-oryzanol akan lebih banyak terserap

Optimized using
trial version
www.balesio.com




dalam pelarut non polar.

Pemilihan terhadap varietas Ciherang dan varietas Inpari untuk
dilakukan uji bioktivitas diperuntukkan dalam pengembangan bahan baku
herbal yang diharuskan menggunakan pelarut polar. Selain itu alasan
memilih varietas Ciherang dan varietas Inpari untuk diteliti lebih jauh, karena
konsumsi beras di daerah Sulawesi Selatan adalah terbanyak pada kedua
varietas tersebut jika dibandingkan dengan konsumsi beras varietas
Ciliwung.

Pengujian biokaktivitas kedua varietas ekstrak Bekatul ini
menggunakan mencit untuk melihat efek penurunan gula darah. Hasil
pengujian menunjukkan bahwa varietas Ciherang lebih efektif dalam
menurunkan gula darah mencit. Atas dasar itulah pengembangan
selanjutnya adalah melakukan penelitian terhadap varietas Ciherang. Untuk
itu Varietas Ciherang diambil dari 3 daerah yang berbeda, yaitu dari
Kabupaten Sengkang, Kabupaten Sidrap dan Kabupaten Pinrang.
Penelitian dilakukan untuk melihat kadar y-oryzanol yang terdapat dalam
varietas Ciherang dari 3 daerah yang berbeda. Hasil pengukuran kadar y-
oryzanol dengan variasi waktu yang digunakan adalah 3; 5 dan 10 menit.

Untuk dapat dikonsumsi sebagai sediaan food supplement ataupun
herbal terstandar perlu diformulasi dalam bentuk berbagai sediaan farmasi
berdasarkan sifat-sifat bioaktif dari bekatul, seperti dibuat mikroemulsi
et al., 2010), nano partikel (Rawal et al.,2018; Rodsuwan et al.,

itau dibuat dalam bentuk fitosom, etosom,
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transfersom, atau dalam bentuk granul dan tablet (Chitropas et al., 2004).
Diperkirakan 40 % senyawa bahan alam memiliki kelarutan yang
rendah di dalam air atau bahkan memberikan toksisitas yang tinggi,
kurangnya kemampuan permeabilitas menembus barrier absorpsi dapat
mempengaruhi bioavailibilitas senyawa bahan alam di dalam tubuh
(Ramadhon, 2016). Berdasarkan hal tersebut, maka telah dilakukan
pengembangan terhadap y-oryzanol yang terdapat dalam ekstrak bekatul
lokal varietas Ciherang dalam bentuk sediaan fitosom. Fitosom merupakan
salah satu teknologi yang di kembangkan dalam formulasi obat dan produk
nutrasetika yang mengandung senyawa aktif bahan alam dengan
membentuk kompleks senyawa aktif (phytoconstituent) di dalam fosfolipid,
sehingga biasa disebut dengan fitosom (Gandhi, 2012). Fitosom
dikembangkan pada tahun 1989 di Italia melalui suatu reaksi kimia antara
ekstrak fenolik dengan fosfolipid yang mengandung fosfatidilkolin.
Keunggulan dari fitosom antara lain, dapat meningkatkan efikasi efek
terapetik karena adanya peningkatan absorpsi oleh fosfatidilkolin, sehingga
ekstrak dapat menembus membran lipid bilayer dengan lebih baik, dan
dapat menurunkan dosis obat. Selain itu, karakteristik fosfolipid yang
menyerupai sifat membran sel manusia menjadikan sistem ini sangat
kompatibel dengan sistem fisiologis manusia (Ramadhon, 2016).
Inovasi dalam penelitian ini adalah memanfaatkan bekatul lokal
i Selatan untuk mendapatkan ekstrak yang kaya akan gamma-

| sebagai obat anti diabetes yang diformulasi dalam bentuk
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fitosom.

Selanjutnya, dilakukan pengujian untuk mengetahui kelayakan dan
potensi sediaan fitosom yang dihasilkan sehingga dapat memperkuat
kedudukan obat tradisional, khususnya bagi ekstrak bekatul yang kaya akan

y-oryzanol .

1.2. Rumusan Masalah
Permasalahan utama dalam penelitian ini adalah :
1. Bagaimana melakukan karakterisasi dan standarisasi ekstrak
bekatul lokal varietas Ciherang kaya y-oryzanol.
2. Bagaimana ekstrak bekatul varietas Ciherang terhadap penurunan
gula darah mencit sebagai efek antidiabetik.
3. Bagaimana formula fitosom yang optimal dari bahan aktif y-
oryzanol.
4. Bagaimana menentukan kelayakan sediaan fitosom berdasarkan

hasil pengujian spektro UV-Vis, FTIR, SEM dan HPLC

1.3. Tujuan Penelitian
Adapun tujuan yang ingin diperoleh dalam penelitian ini adalah untuk :
1. Menentukan karakterisasi dan standarisasi ekstrak bekatul lokal
kaya y-oryzanol 3 varietas padi dan 3 Kabupaten di Sulawesi
Selatan.
Mengetahui ekstrak bekatul memiliki bioaktivitas terhadap

senurunan glukosa darah pada mencit.
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3. Menentukan formula fitosom yang optimal dari bahan aktif y-
oryzanol .
4. Menentukan kelayakan sediaan fitosom berdasarkan hasil

penguijian bioaktivitas, spektro UV-Vis, FTIR, SEM dan HPLC.

1.4.Kegunaan Penelitian
Penelitian ini diharapkan menjadi referensi yang kuat dalam
pengembangan pengobatan antidiabetik secara transdermal yaitu
sediaan farmasi yang digunakan pada permukaan kulit secara
noninvasif, tanpa melukai jaringan dan tidak menimbulkan rasa
sakit, dengan cara di oleskan, di tempelkan atau di semprotkan
sehingga terjadi proses permeasi molekul obat yang menembus
lapisan kulit menuju sirkulasi darah yang berbahan aktif aktif y-

oryzanol .

1.5. Ruang Lingkup

Penelitian ini dilakukan untuk melakukan kajian terhadap kandungan
kimia y-oryzanol yang terdapat dalam bekatul dari tiga varietas yaitu
Ciherang, Cliwung dan Inpari. Selanjutnya dipilih yang terbaik dari salah
satu varietas berdasarkan hasil uji bioaktivitasnya untuk dikembangkan
dalam bentuk sediaan fitosom. Selanjutnya Varietas Ciherang dipilih dan
dilakukan pengujian kelayakan kadar y-oryzanol dari tiga daerah Kabupaten
rbeda yaitu Sidrap, Pinrang, dan Sengkang. Berdasarkan hasil

|Jan kadar y-oryzanolnya, maka yang dipilih
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untuk dikembangkan adalah bekatul varietas Ciherang dari Kabupaten
Sengkang dalam bentuk fitosom. Analisis kelayakan dilakukan terhadap
sediaan fitosom yang diperoleh meliputi : Analisis uji bioktivitas, uji SEM, uiji

HPLC, uji VIS dan FTIR.

1.6. Kebaruan Penelitian

Penelitian ini menghasilkan kebaruan dalam penemuan yaitu :

1. Penggunaan y-oryzanol yang diperoleh dari bekatul varietas
Ciherang sebagai varietas lokal di Sulawesi Selatan untuk
penggunaan antidiabetik.

2. Diperoleh bentuk sediaan fitosom perbandingan 1 : 1 dan 1: 1,5
dari ekstrak bekatul varietas Ciherang ini berdasarkan uji kelayakan

bioaktivitas, uji SEM, uji HPLC, uji VIS dan FTIR.
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EKSTRAKSI DAN IDENTIFIKASI N-ORYZANOL DARI BEKATUL
(ORYZA SATIVA L.CV CILIWUNG) DENGAN METODE MICROWAVE
ASSISTED EXTRACTION (MAE)

2.1 Abstrak

Maryono Ekstraksi dan Identifikasi y-oryzanol Dari Bekatul (Oryza
Sativa L.CV Ciliwung) dengan metode Microwave Assisted Extraction
(MAE) (dibimbing oleh Elly Wahyudin, Aliyah dan Sartini)

Bekatul (Oryza sativa L.cv Cilliwung) adalah produk sampingan proses
penggilingan padi menjadi beras, yang terdiri atas lapisan terluar beras.
Minyak Bekatul merupakan hasil ekstraksi Bekatul. Minyak bekatul
mengandung senyawa antioksidan, salah satunya adalah y-oryzanol.
Penelitian ini bertujuan untuk mengidentifikasi dan menentukan kandungan
kadar y-oryzanol dalam Bekatul. Tahap-tahap penelitian mencakup
penyiapan sampel, kemudian ekstraksi menggunakan bantuan gelombang
mikro (MAE), yang diikuti dengan fraksinasi dengan menggunakan kolom
kromatografi cair vakum (VLCC). Ekstraksi yang menggunakan metode
MAE menghasilkan 30 mL ekstrak minyak Bekatul. Secara keseluruhan,
diperoleh 8 gram ekstrak Bekatul difraksinasi dengan kromatografi cair
vakum yang menggunakan perbandingan pelarut (n- hexane: etil asetat)
dengan perbandingan 9:1, 7:3, dan 1:1. Kemudian, lima fraksi yang
diperoleh diidentifikasi dengan menggunakan HPLC, dan GC/MS untuk
mengetahui kandungan kadar y-oryzanol. Kadar y-oryzanol yang diperoleh
pada ekstrak n-hexana bekatul adalah 244,3032 ppm.

Kata kunci: Gamma-oryzanol, Microwave assisted extraction (MAE)
Ekstraksi, Bekatul (Oryza sativa L. cV Cilliwung).
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2.2 Pendahuluan

Produksi beras di Indonesia cukup produktif. Setiap tahunnya
mengalami peningkatan yang cukup signifikan. Lembaga Statistik Pusat
mengungkapkan bahwa produksi beras pada tahun 2018 diperkirakan
berjumlah 80 juta ton diperoleh dari gabah kering giling (GKG), atau
kenaikan 15 juta ton dibanding tahun 2011. Kondisi produksi beras yang
terus meningkat seperti ini dapat memberi peluang yang baik untuk
Indonesia (Hapsari et.al 2013)

Di sisi lain, produksi beras yang besar itu juga memberi hasil sampingan
yang cukup besar setelah menggiling padi menjadi beras. Proses produksi
beras ini menghasilkan produk sampingan seperti benir, broken (beras
patahan), sekam dan bekatul. Bekatul adalah produk sampingan dari
proses penggilingan beras, yang terdiri dari lapisan luar beras dengan
sejumlah campuran halus benir.

Minyak bekatul atau yang dikenal sebagai minyak dedak adalah hasil
ekstraksi dari bekatul. Minyak bekatul dapat dikonsumsi dan mengandung
vitamin, antioksidan, serta nutrisi yang dibutuhkan tubuh manusia. Minyak
bekatul jJuga mengandung antioksidan alami seperti tokopherol, tocotrienol,
dan oryzanol, yang bermanfaat untuk melawan radikal bebas dalam tubuh,
khususnya sel-sel kanker, dan membantu mengurangi kolesterol dalam
darah dan kolesterol liver, serta menghambat menopause. Oleh karena itu,
bekatul dapat digunakan sebagai bahan makanan untuk

atkan mutu kesehatan manusia (Cho JY
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et. al 2012).

Gamma-oryzanol (y-oryzanol ) adalah campuran phytosteryls ferulate
dalam minyak bekatul. Xu dan Godber (1999) menemukan bahwa 24
methylene cycloartenylferulate, cycloartenyl ferulate, campesteryl ferulate,
beta-sitosteryl ferulate, dan campestanyl ferulate yang telah diidentifikasi
sebagai komponen utama dan ditemukan memiliki aktivitas antioksidan
sepuluh kali lebih besar dari pada tocopherol dan tocotrienol. Vitamin E
dilaporkan mengandung y-oryzanol yang tidak hanya bermanfaat untuk
mengobati gejala menopause, tetapi juga bermanfaat untuk mengurangi
kolesterol dalam darah, liver, dan bermanfaat untuk melawan radikal bebas
(Xu H and Godber JS. 2000).

Siti Zullaikah (2009) mengisolasi oryzanol menggunakan metode
pengkristalan 2 tahap, yaitu tahap 1 menggunakan suhu -60° C dan tahap
2 menggunakan suhu -22° C. Hasilnya menunjukkan bahwa pengkristalan
oryzanol pada suhu -60°C memberikan hasil yang relatif tinggi, yaitu
sebesar 13,68% dalam fasa cair 1 (LP1), dengan perolehan kembali
63,34%. Sementara pada suhu -22°C pada tahap pengkristalan pertama
juga memperoleh oryzanol dengan konsentrasi dalam fasa cair 1 (LP1)
sebesar 12,59% dengan perolehan kembali 47,17%. Pada akhir fasa
pengkristalan kedua diperoleh kristal oryzanol dengan kemurnian 93-95%
dan nilai perolehan kembali sebesar 59%. Namun demikian dengan hasil
erikan, metode ini memiliki kelemahan bahwa suhu yang dilakukan

yyoses pengkristalan pertama terlalu rendah,
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sehingga tidak mudah diterapkan pada pendingin sederhana (Zullaikah
S,et.al. 2009). Oleh karena itu, penelitian yang dilakukan oleh peneliti pada
saat ini adalah dalam bentuk pengembangan metode yang telah dilakukan
oleh Siti Zullaikah yang menggunakan metode ekstraksi sokhletasi.
Ekstraksi y-oryzanol dari bekatul (Oryza sativa L. cv Ciliwung)
menggunakan metode Microwave Assisted Extraction (MAE) belum pernah
dilaporkan. Alasan peneliti dalam penelitian ini menggunakan metode MAE
adalah karena memiliki keuntungan, salah satunya adalah hasil ekstrak
yang diperoleh lebih memuaskan dari metode ekstraksi sederhana ( Ahmad
I, dkk 2018). Selain itu, waktu yang dibutuhkan untuk melakukan satu
ekstraksi hanya membutuhkan waktu 15-30 menit. Penelitian ini bertujuan
untuk menerapkan metode MAE dan mengidentifikasi senyawa target y

oryzanol dari bekatul.

2.3 Metode Penelitian
2.3.1 Alat dan Bahan
Alat yang digunakan adalah evaporator rotari (Buchi), kolom (2,5 x
25 cm), kromatografi cair kinerja tinggi (HPLC) (Shimadzu), dan
kromatografi gas spektrofotometer massa (GC/MS), dan microwave
domestik dimodifikasi (Modena)
Sampel dedak (Oryza sativa L. cv Cilliwung) diperoleh melalui proses
nan padi menjadi beras yang berlokasi di Kabupaten Barru,

i Selatan, Indonesia. Bahan kimia yang digunakan dalam
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penelitian ini yaitu n-hexane, etil asetat, dan reagen test metabolit
sekunder yang dibeli dari PT. SmartLab Indonesia, Silika gel 60 H,
methanol, aqua pro injeksi, dichloromethane , dan acetonitrile dibeli dari

Sigma Aldrich (via PT. Elo Karsa, Indonesia).

2.3.2 Prosedur

1. Proses Ekstraksi MAE dan Skrining Metabolite Sekunder

Proses ekstraksi dilakukan dengan menggunakan metode ekstraksi
Microwave Assisted Extraction (MAE). Adapun prosedur yang dilakukan
adalah petama-tama sampel bekatul diayak dengan menggunakan ayakan
mesin 100, kemudian ditimbang sebanyak 50 gram, lalu ditambahkan
pelarut n-hexane sebanyak 200 mL dan pelarut etil asetat sebanyak 30 mL.
Selanjutnya diekstraksi dengan bantuan gelombang mikro (MAE) selama
15 menit. Hasilnya adalah campuran pelarut dan bubur dedak, lalu disaring
menggunakan corong Buchner untuk memisahkan pelarut dan bubur dedak.
Hasil pemisahan kemudian disentrifuge selama 10 menit dengan kecepatan
180 rpm, selanjutnya dirotavapor pada suhu 50°c dengan kecepatan 50 rpm
untuk menghilangkan pelarut yang tersisa. Selanjutnya untuk uji
pendahuluan (uji tes golongan ) dilakukan terhadap ekstrak n-hexane yang
diperoleh dengan menggunakan reagen FeCl3z 1% (fenolil), Dragendorff dan
Wagner untuk senyawa kimia (alkaloid)

~-="1 pemurnian senyawa y-oryzanol

mi pemurnian y-oryzanol menggunakan kolom kromatografi cair
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vakum (VLC). Kolom (2,5 x 25 cm) yang berisi 55 g silica gel 60 H
digunakan untuk menghilangkan trigliserida dan lipid lainnya.

Ekstrak minyak dedak yang diperoleh dilarutkan dalam 100
mLcampuran (n- hexane:etil acetate = 9: 1), kemudian dialirkan 100 mL
pelarut n- hexane:etil acetate = 7:3 melalui kolom. Minyak yang diperoleh
dikumpulkan, lalu kolom dicuci dengan 100 mL n- hexane:etil asetat 1:1,
selanjutnya pelarut diuapkan hingga diperoleh y-oryzanol.

3. Karakterisasi kromatografi cair kinerja tinggi (HPLC) dan gas
kromatografi /Mass Spectrometer (GC/MS)

Sistem HPLC digunakan untuk mencatat kromatogra hasil fraksi yang
diperoleh sehingga teridentifikasi dari setiap fraksi. Lima fraksi ditandai
menggunakan HPLC, dengan persediaan kolom metanol, dan fase gerak
campuran aqua pro injeksi, diklorometane, asetonitril dengan perbandingan
40: 56: 2:2, dengan kecepatan alir 1 mL/min. Volume injeksi yang digunakan
adalah 20 pL, dan panjang gelombang yang digunakan adalah 370 nm.
Peak pada fraksi 2 dipilih untuk mengidentifikasi senyawa y-oryzanol

dengan menggunakan kromatografi gas/ spektrofolimeter massa (GC / MS).
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Gambar 1 : Fraksi dari ekstrak bekatul

2.4. Hasil

Penerapan ekstraksi Microwave Assisted Extraction (MAE) bertujuan
untuk memperoleh selektivitas senyawa atau kandungan kimia ekstrak dari
berbagai bahan baku. Radiasi microwave diterapkan pada pelarut yang
secara cepat dan efisien untuk mengurangi waktu ekstraksi. Daya
microwave yang digunakan untuk mengekstrak minyak dedak baku adalah
380 watt, sedangkan volume pelarut yang digunakan adalah 230 ml.

Ekstrak yang diperoleh berupa minyak dengan warna kuning
kecoklatan. Hasil yang diperoleh adalah 2,40%.

Uji kualitatif dilakukan untuk mengetahui senyawa aktif yang terdapat
dalam ekstrak minyak bekatul. Senyawa metabolit sekunder yang  diuiji
adalah alkaloid dan polifenol. Hasil uji kualitatif dapat di lihat pada tabel 1.

™ -rikut ini adalah hasil pengujian fitokimia dari reagen ekstrak dedak

ihat pada tabel 1 dan 2.
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Tabel 1: Hasil uji kualitatif kandungan senyawa minyak dedak

bekatul
Metabolit
Seh : Pereaksi Pengamatan Hasil
. Kecoldatan/lapisan L

Wagner End Merah +
Alkaloids

Dragendroff ::;:::mm v
Polifenol FeCl, Hijau ke Kuningan +

Alkaloid dan polifenol merupakan golongan senyawa yang banyak terdapat
pada tumbuhan. Dari tabel 1 terlihat bahwa minyak bekatul memberikan
hasil positif (+) untuk kedua golongan senyawa tersebut. Hasil ini sesuai
dengan penelitian Pamal it.al (2010) yang menyatakan bahwa bekatul kaya
akan senyawa fenalil.

Ekstrak yang diperoleh kemudian dikromatografi dengan
menggunakan kromatografi cair vakum (VLc) yang memakai adsorben silika
gel 60 sebagai fase diam dan eluen n-heksanaletil asetat sebagai fase
gerak. Hasil kromatografi cair vakum diperoleh enam fraksi dapat dilihat
pada Gambar 1.

Tabel 2: Fraksi Ekstrak Bekatul menggunakan Perbandingan Eluen n-
Heksane-Ethyl (9: 1) (7: 3) (1: 1)

Perbandingan
No.Fraksi Eluen Berat (g) Keterangan
(9:1) 437 Oranye
(7:3) 1,54 Kuning kecoklatan
(1:1) 0,16 Hijau
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Pelarut kemudian diuapkan hingga kering dan diidentifikasi dengan
menggunakan HPLC.

HPLC adalah teknik pemisahan yang diterima secara luas untuk
menganalisis senyawa murni tertentu dalam sampel. Tes ini bertujuan untuk
melihat profil senyawa y-oryzanol dalam sampel menggunakan instrumen
HPLC. Fasa gerak yang digunakan adalah campuran metanol, aqua pro
injeksi, dikloromethane, asetonitril dengan rasio 40: 56: 2 : 2. Fasa diam
yang digunakan adalah kolom C18 yang non-polar dengan waktu mengelusi
selama 45 menit.

Analisis kandungan kimia dari metode GC-MS dilakukan untuk
mengidentifikasi senyawa yang terkandung dalam ekstrak minyak Bekatul
(Oryza sativa L.cv Ciliwung). Fase diam yang digunakan adalah SPB-

5 dengan panjang kolom 30 cm dan diameter internal 0,25 mm.

Sementara fasa gerak yang digunakan adalah gas helium dengan
kecepatan aliran 1 mL/ menit. Dalam instrumen MS digunakan metode
ionisasi electron dengan energi 70 Ev. Hasil tes GC-MS ekstrak n- hexane
Bekatul dinyatakan dalam kromatogram pada gambar 2. Hasil tes GC-MS

ekstrak n- hexane Bekatul dinyatakan dalam kromatogram pada gambar 3.
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Gambar 2 : Kromatogram y-oryzanol

Gambar 3 : Kromatogram y-oryzanol

2.5.

walts

y-oryzanol |
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Fraksi 2 (9:1)
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Pembahasan

w 10% minutew

abe

dalam preparasi HPL

Perhitungan menunjukkan bahwa persentase dari minyak dedak

yang diperoleh adalah 2,404%. Suhu dapat menyebabkan kurangnya
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dalam dedak akan rusak dan mempengaruhi hasil ekstrak minyak dedak
yang dihasilkan.

Dibandingkan dengan hasil penelitian yang dilakukan (Nasir 2009)
dalam ekstraksi dedak menjadi minyak dedak dengan pelarut n-hexane
dan etanol dengan waktu ekstraksi 1 jam, 2 jam, dan 3 jam. Memberikan
persentase hasil yang tinggi pada minyak dedak yang dihasilkan. Pada
prinsipnya, proses ekstraksi dedak harus dilakukan secepat mungkin
karena semakin lama proses ekstraksi berlangsung, persentase minyak
meningkat dan semakin tinggi kandungan asam lemak bebas dalam
minyak dedak. Ukuran persentase asam lemak bebas dapat
mempengaruhi kualitas minyak, Di mana semakin tinggi kandungan
persentase asam lemak bebas dalam minyak, maka akan lebih sulit untuk
dimurnikan dan mempengaruhi kualitas minyak dedak yang diproduksi.

Tekanan dingin dalam semua proses fisik di mana kelenjar minyak
pada dedak akan berubah untuk menghasilkan minyak dedak. Membuat
minyak dengan tekanan dingin tanpa pemanasan, dilakukan pada bahan-
bahan yang berbentuk benih, buah, atau kulit buah pada tanaman (Ghatak
SB et.al 2012).

Sehingga proses ekstraksi yang paling optimal untuk menghasilkan
hasil yang baik dan kualitas minyak dedak adalah dengan menggunakan
ekstraksi tekanan dingin. Berdasarkan pengamatan pada tes fitokimia,

i bahwa ekstrak n-hexane mengandung alkaloid dan senyawa
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flavonoid. Senyawa Alkaloid yang diuji menggunakan Wagner dan reaksi
Dragendroff ditandai dengan membentuk lapisan merah bata. Senyawa
flavonoid yang diuji dengan menggunakan FeClz ditandai dengan
pembentukan warna hijau kekuning-kuningan. Hal ini menunjukkan bahwa
ada kemungkinan bahwa senyawa y-oryzanol ada di ekstrak n- hexana
mengandung senyawa flavonoid (Goffman FD, et.al . 2003).

Ekstrak yang diperoleh di VLCC menggunakan adsorben silika gel 60
H sebagai fasa diam dan eluen, etil asetat dan n-hexane sebagai fasa
gerak.. Hasil dari kromatografi cair vakum diperoleh adalah lima fraksi.
Kemudian pelarut menguap menjadi kering dan ditimbang serta
dikarekterisasi dengan HPLC. Tes ini bertujuan untuk melihat profil
senyawa y-oryzanol dalam sampel menggunakan instrumen HPLC untuk
dibandingkan dengan hasil kromatogram HPLC dari senyawa y-oryzanol
yang telah diidentifikasi (Xu H and Godber JS .2000).

Prinsip dasar HPLC didasarkan pada perbedaan distribusi komponen
- komponen dalam sampel antara dua fase, fase bergerak dan fase diam.
Fase gerak yang digunakan adalah campuran metanol, Aqua Pro Injeksi,
dikloromethane, asetonitrile dengan perbandingan 40:56:2:2. Fase diam
yang digunakan adalah kolom C 18 yang non polar dan mengelusi selama
45 menit. Oleh karena itu, tes ini menggunakan metode reverse HPLC
karena fase gerak yang digunakan adalah polar, sementara fase diam
lon polar.

rdasarkan hasil karakterisasi HPLC dari lima fraksi, hasil

Optimized using
trial version
www.balesio.com




24

kromatogram dalam fraksi 2 (9:1) memiliki kesamaan dengan hasil
kromatogram yang dilakukan oleh Gunaratne et al. Waktu untuk senyawa
y-oryzanol berada di 8.50 menit, dengan luas area 54810, sehingga fraksi
2 dilanjutkan proses menggunakan instrumen GC/MS. Analisis GC/MS
menunjukkan bahwa ekstrak dedak positif mengandung y-oryzanol . Tes
kuantitatif dengan metode ini menunjukkan bahwa pada berat molekuler 69
m/z, jelas terlihat puncak senyawa y-oryzanol memiliki waktu retensi

33.050 dengan daerah 5035 dengan konsentrasi 244,30327 ppm.

2.6 Kesimpulan

Ekstraksi pada Microwave Assited Extraction terjadi karena
perubahan struktur sel yang disebabkan oleh gelombang elektromagnetik,
perpindahan panas, dan massa dari beberapa bagian di media radiasi.
dalam padat. Bekatul varietas Ciliwung telah diekstraksi dengan metode
MAE. Jumlah kadar y-oryzanol dalam ekstrak dedak n- hexana adalah

244,30327 ppm.
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LAMPIRAN

HASIL HPLC DAN GCMS Varietas Padi Lokal Ciliwung

1.1 Ekstraksi Microwave Assisted Extraction (MAE)

Gambar Ekstrak n-Hexan Bekatul
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2.1Profil Kromatogram pada 3 perbandingan eluen yaitu (9 :1) (7:3)
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Gambar Kromatogram standar senyawa y-oryzanol

28

1PDA M 1



3.193 /’\‘/\/\ o9

p—— -+ : 1
S — f _*/\* } I
3.193 oK
L — - _’___-_/\‘_,—r\_h
}4}_9._;__‘_’ e \__/\_/\\____“_\_ B 55
L) ' A ¥ T v

330 334

Gambar Kromatogram kadar senyawa y-oryzanol ekstrak n-hexan
Bekatul (Oryza Sativa cv Ciliwung)
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