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PEMISAHAN B-KAROTEN DARI MINYAK SAWIT MENTAH DENGAN

METODE EKSTRAKSI DAN KROMATOGRAFI KOLOM

Sahidin', Sabirin Matsjeh’, dan Eka Nuryanto

ABSTRAK

Warna kuning-jingga yang terdapat di dalam Minyak Sawit Mentah (MSM) adalah bera-
sal dari senyawa karotenoid yang jumlahnya sekitar 500 — 2000 ppm, dimana sekitar 80 %
dari total senyawa karotenoid tersebut adalah B-karoten. Senyawa f-karoten dapat berperan
sebagai pro-vitamin A, senyawa anti kanker dan anti oksidan yang sangat aktif. Namun pada
proses pembuatan minyak goreng dari MSM, f-karoten ini sengaja dihilangkan untuk mem-
peroleh warna minyak goreng yang jernih. Pada penelitian ini dilakukan pemisahan f-karoten
dari MSM dengan metode ekstraksi dan kromatografi kolom. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa ekstraksi B-karoten dengan pelarut petroleum eter : aseton (I . 3) memberikan hasil
yang terbaik yaitu sekitar 82,41 %. Untuk memurnikan f-karoten ini dilakukan dengan metode
kromatografi kolom dengan fasa diam campuran magnesium oksida dan aluminium oksida (1 :
1) dan fasa gerak campuran petroleum eter : aseton (9 . 1). Spektrum ultra violet, infra merah
dan 'H-NMR dari -karoten hasil pemisahan mempunyai kemiripan yang sangat tinggi dengan
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[-karoten standar.

Kata kunci : Minyak sawit mentah, 3-karoten, kromatografi kolom.

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan penghasil utama
minyak kelapa sawit dunia setelah Malay-
sia dan diperkirakan mulai tahun 2010 In-
donesia sudah dapat menggeser Malaysia
dalam produksi minyak kelapa sawit ini.
Pemanfaatan minyak kelapa sawit di Indo-
nesia umumnya sebagian besar di ekspor
sebagai Minyak Sawit Mentah (MSM), se-
bagian digunakan untuk kebutuhan di da-
lam negeri sebagai bahan baku pembuatan
minyak goreng dan sebagian kecil diguna-
kan sebagai bahan baku oleokimia. Salah
satu tahap pada proses pembuatan minyak
goreng dari MSM adalah tahap pemucatan
dengan menggunakan tanah pemucat. Tu-
juan dari proses pemucatan ini adalah un-
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tuk menyerap pigmen-pigmen yang ber-
warna kuning-jingga, sehingga diperoleh
minyak goreng yang jernih.

Warna kuning-jingga yang terdapat di
dalam MSM adalah berasal dari senyawa
karotenoid yang jumlahnya sekitar 500 —
2000 ppm (6). Senyawa karotenoid yang
dominan adalah B-karoten yang jumlahnya
mencapai 80 % dari total senyawa karote-
noid di dalam MSM (1, 5). Senyawa pB-
karoten dipandang sebagai produk yang
penting dan bernilai ekonomis tinggi,
karena senyawa ini ternyata memperlihat-
kan pengaruh yang positif terhadap kese-
hatan. Manfaat tersebut antara lain adalah
pada pembentukan vitamin A, karena -
karoten berperan sebagai pro-vitamin A. Di
samping itu manfaat B-karoten yang lain
adalah sebagai senyawa anti kanker dan
senyawa anti oksidan yang sangat aktif (3).
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Melihat begitu besar manfaat dari senyawa
B-karoten ini, maka sayang sekali apabila
pada proses pembuatan minyak goreng dari
MSM pB-karoten ini sengaja dihilangkan.

Usaha untuk memperoleh senyawa f3-
karoten 1ini terus diupayakan dengan berba-
gai metode pemisahan. Salah satu metode
yang digunakan adalah metode ekstraksi
menggunakan pelarut (2, 8). Metode ini
pertama kali diperkenalkan oleh Freeman,
dimana pada awalnya metode ini didasar-
kan pada derajat ketidakjenuhan suatu
campuran digliserida (4), namun kemudian
dikembangkan juga untuk memperoleh
komponen minor dari minyak seperti -
karoten.

Pada penelitian ini dilakukan upaya
untuk memisahkan senyawa karotenoid
yang terdapat di dalam MSM dengan me-
tode ekstraksi menggunakan pelarut yang
dikembangkan, yaitu dengan terlebih da-
hulu memodifikasi MSM menjadi sabun
kemudian baru diekstraksi. Senyawa yang
terekstrak in1 masih merupakan campuran
dari o-, B- dan y-karoten. Untuk me-
misahkan senyawa f-karoten dari campu-
rannya digunakan metode kromatografi
kolom.

BAHAN DAN METODE

Bahan yang digunakan pada penelitan
ini adalah Minyak Sawit Mentah (MSM),
B-karoten standar, pelarut organik (petro-
leum eter, etanol, toluen dan bensen), ka-
lium hidroksida, natrium sulfat anhidrat,
butil hidroksi toluen, magnesium oksida,
dan aluminium oksida. Sedangkan peralat-
an yang digunakan adalah alat-alat gelas,
vacuum rotary evaporator, kolom kroma-
tografi, alat spektroskopi ultra violet, infra
merah dan '"H-NMR.
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Pemisahan karotenoid dari Minyak
Sawit Mentah

Minyak Sawit Mentah (MSM) se-
banyak 10 g dimasukan ke dalam labu re-
fluks, kemudian ditambahkan larutan ka-
lium hidroksida di dalam etanol. Campuran
diaduk selama 2 jam pada suhu kamar.
Larutan butil hidroksi toluen 0,01 % se-
banyak 25 mL ditambahkn ke dalam labu
tersebut dan diaduk selama 30 menit pada
suhu kamar. Lapisan cairan yang terbentuk
pada bagian atas dipindahkan ke bejana
lain. Terhadap lapisan padatan dilakukan
lagi ekstraksi dengan menggunakan pelarut
yang sama sampai 3 kali. Pelarut yang
digunakan divariasikan yaitu antara petro-
leum eter aseton pada perbandingan
(1:0,3:1),(1:1),(1:3)dan (0: 1).
Filtrat yang diperoleh di simpan di dalam
lemari es selama 1 malam. Padatan putih-
kuning yang terbentuk dipisahkan dan ter-
hadap filtratnya yang berwarna jingga di-
tambah natrium sulfat anhidrat sampai be-
bas air. Kemudian filtrat ini dipekatkan
dengan menggunakan vacuum rotary
evaporator.

Pemurnian -karoten

Campuran magnesium oksida dan
aluminium oksida (1 : 1) yang sudah diak-
tifkan pada suhu 150 °C selama 2 jam,
dibuat bubur dengan menambahkan pelarut
petroleum eter : aseton (9 : 1). Bubur ini
dimasukan secara hati-hati ke dalam kolom
dengan diameter 1,3 c¢m dan dibiarkan
selama satu malam. Kemudian natrium sul-
fat anhidrat dimasukan ke dalam kolom
tersebut. Sampel karotenoid hasil pemisah-
an di atas dimasukan ke dalam kolom kro-
matografi, kemudian dielusi dengan eluen
petroleum eter : aseton (9 : 1) dan butil
hidroksi toluen 0,01 %. Eluat yang di-
peroleh ditampung setiap 3 mL dan fraksi-
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fraksi ini diuji dengan kromatografi lapis
tipis dengan eluen bensen 10 % di dalam
petroleum eter. Fraksi yang mempunyai
nilai Rf yang sama dengan -karoten stan-
dar dikelompokan untuk identifikasi lebih
lanjut.

Identifikasi -karoten

Identifikasi 3-karoten hasil pemisahan
dengan kromatografi kolom dilakukan
dengan cara membandingkan nilai Rf,
spektrum ultra violet, 'H-NMR dan infra
merah dengan [B-karoten standar. Untuk
menentukan kemurnian dari B-karoten di-
lakukan dengan cara spektroskopi ultra
violet, yaitu dengan membuat kurva kali-
brasi dari B-karoten standar pada panjang
gelombang 450,1 nm.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sifat fisik dari MSM yang digunakan
pada penelitian ini adalah berwama
kuning-jingga, kadar air 3,7589 x 10°
mL/g MSM, indeks bias 1,4692 dan massa
jenis 0,8948 g/mL. Senyawa [-karoten
yang diperoleh hasil ekstraksi dengan
menggunakan berbagai komposisi pelarut
disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Jumlah [-karoten hasil ekstraksi
dengan berbagai komposisi pelarut

No Komposisi -karoten % [3-karoten
(PE : As)* (ppm) terisolasi
1 1:0 307,26 28.48
2 3:1 389.94 36.11
3 Tzl 644,12 59.04
4 1:3 890,60 82,41
5 0:1 350.01 3241

* PE : petroleum eter
As :aseton
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Dari tabel di atas terlihat bahwa kon-
disi pemisahan yang optimum adalah de-
ngan menggunakan pelarut petroleum eter :
aseton (1 : 3) di mana kepolaran dari cam-
puran pelarut ini adalah 3.85 (7). Untuk
memurnikan senyawa [3-karoten yang ma-
sih tercampur dengan senyawa karotenoid
lainnya seperti - dan y-karoten dilakukan
pemisahan lebih lanjut dengan metode
kromatografi kolom yang menggunakan
eluen petroleum eter : aseton (9 : 1).

Sifat fisika kimia -karoten hasil pe-
misahan dengan kromatografi kolom di-
bandingkan dengan B-karoten standar me-
nunjukkan bahwa nilai Rf dengan kroma-
tografi lapis tipis yang menggunakan fasa
diam silika gel dan fasa geraknya campu-
ran bensen : petroleum eter (1 : 9) dan butil
hidroksi toluen 0,01 % dari B-karoten hasil
pemisahan adalah 0,73, sedangkan p-
karoten standar 0,72.

Spektrum ultra violet dari [(-karoten
standar dan B-karoten hasil pemisahan
disajikan pada Gambar 1 dan 2.

Dari ke dua gambar tersebut terlihat
bahwa B-karoten standar menyerap cahaya
pada panjang gelombang maksimum 450,1
dan 477,9 nm, sedangkan P-karoten hasil
pemisahan menyerap cahaya pada 4494
dan 476,8 nm. Pola puncak seperti ini ada-
lah khas untuk spektrum ultra violet dari f3-
karoten yang disebabkan oieh adanya ika-
tan rangkap dua yang terkonjugasi (se-
banyak 11 buah). Gambar 3 memperlihat-
kan struktur dari senyawa f3-karoten.

Pada Gambar 4 dan 5 diperlihatkan
spektrum infra merah dari f-karoten stan-
dar dan B-karoten hasil pemisahan. Puncak
yang terjadl pada bllangan gelombang
2927,7 cm™ dan 2860,2 cm’ menumukkan
rentangan (streching) C — H sp’, puncak
pada 1467,7 dan 1379 cm’ menunjukkan
tekukan (bending) C — H sp Sedangkan
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puncak pada 725,2 cm” menunjukkan go-
yangan sefasa dari metilen. Puncak yang
disebabkan oleh adanya ikatan rangkap dua
dari B-karoten tidak muncul, karena terlalu
panjangnya sitem ikatan rangkap dua yang
terkonjugasi yang menyebabkan karakter
ikatan rangkap dua berubah menjadi
karakter ikatan tunggal melalui resonansi.
Silverstein 1988, menyatakan bahwa spek-

trum infra merah dari senyawa sistem
alkena dipengaruhi oleh momen dipole.
Senyawa yang mempunyai momen dipole
nol (misalnya senyawa trans dengan sub-
stituen sama) tidak akan mengalami
perubahan momen dipole pada rentangan-
nya, sehingga tidak terjadi serapan infra
merah (9).

LASTACQU.HRD (350.6 - S006.0) Standart
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Gambar 1. Spektrum ultra violet dari 3-karoten standar
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Gambar 2. Spektrum ultra violet dari B-karoten hasil pemisahan
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Gambar 3. Struktur senyawa p-karoten
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Gambar 5. Spektrum infra merah dari B-karoten hasil pemisahan
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Gambar 6. Spektrum 'H-NMR dari B-karoten

Untuk membuktikan lebih lanjut ten-
tang B-karoten dilakukan dengan menggu-
nakan spektroskopi 'H-NMR. Pada Gam-
bar 6 disajikan spektrum 'H-NMR dari 'H-
NMR.

Pergeseran kimia puncak A (5,9 — 6,8
ppm) terdiri dari proton-proton C,, Cs, Ci,
C]g, C15, C7’, Cgv, Cn’, C]Z’ dan C15‘ (6,51
ppm), Cio, Cis, Cior dan Cys (6,23 ppm)
sebanyak 12 proton. Pergeseran kimia pun-
cak B (1,8 — 2,3 ppm) terdiri dari proton-
proton C4 dan Cy4 (2,05 ppm) sebanyak 4
proton, substituen pada Cs dan Cs: (1,85
ppm) sebanyak 6 proton, Co, C;3, Co> dan
Ci» (1,9 ppm) sebanyak 12 proton.
Pergeseran kimia puncak C (1,3 — 1,7 ppm)
terdiri dari proton-proton C,, C;, C,» dan
C; (1,25 ppm) sebanyak 8 proton.
Pergeseran kimia puncak D (1,0 — 1,2 ppm)
terdiri dari proton-proton C, dan C; (0,95
ppm) sebanyak 12 proton.

Dari spektrum ultra violet, infra
merah dan 'H-NMR terlihat bahwa B-ka-
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roten hasil pemisahan mempunyai ke-
miripan yang sangat tinggi dengan [-
karoten standar.

KESIMPULAN

Senyawa [-karoten yang berwarna
kuning-jingga yang terdapat di dalam
Minyak Sawit Mentah (MSM) dapat di-
pisahkan dengan metode ekstraksi meng-
gunakan pelarut petroleum eter : aseton (1 :
3) yang memberikan hasil sekitar 82,41 %.
Untuk memurnikan p-karoten yang ter-
campur dengan o- dan y-karoten dilakukan
dengan metode kromatografi kolom de-
ngan fasa diam campuran magnesium ok-
sida dan aluminium oksida (1 : 1) dan fasa
gerak campuran petroleum eter : aseton (9 :
1). Spektrum ultra violet, infra merah dan
"H-NMR dari B-karoten hasil pemisahan
mempunyai kemiripan yang sangat tinggi
dengan f-karoten standar.
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