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ABSTRAK

Cahyani, Nur Laili Vigih. 2023. Pemurnian Minyak Bekatul Beras Merah
(Oryza nivara) Menggunakan Metode Adsorpsi Arang Aktif dengan
Variasi Konsentrasi Karbon Arang Aktif dan Waktu Adsorpsi.
Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, UIN Maulana Malik
Ibrahim Malang, Pembimbing I: Dr. Akyunul Jannah, S.Si., M.P;
Pembimbing Il: Ahmad Hanapi, M.Sc.

Kata kunci: Bekatul Beras Merah, Ekstraksi Soxhlet, Adsorpsi Arang Aktif,
Adsorpsi, Uji Kualitas

Bekatul merupakan produk samping hasil pengolahan padi yang diperoleh
melalui proses penggilingan padi dari lapisan terluar beras yaitu antara kulit yang
berwarna coklat dengan butir beras. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk
mengetahui pengaruh konsentrasi karbon arang aktif dan lama adsorpsi terhadap
kualitas minyak bekatul. Proses pemurnian minyak dilakukan dengan 4 tahap,
yaitu proses ekstraksi dengan metode soxhlet, evaporasi pelarut, degumming, dan
adsorpsi. Minyak bekatul beras merah dilakukan uji kadar asam lemak bebas,
bilangan peroksida, dan identifikasi senyawa asam lemak menggunakan instrumen
GC-MS. Pemurnian minyak bekatul menggunakan karbon arang aktif
memberikan pengaruh terhadap nilai kadar asam lemak bebas dan bilangan
peroksida. Semakin tinggi konsentrasi karbon arang aktif dan waktu adsorpsi
maka semakin rendah kadar asam lemak bebas dan bilangan peroksida yang
dihasilkan. Pada uji GC-MS terdapat 14 senyawa yang terdeteksi, dan setelah
proses adsorpsi menjadi 13 senyawa. Senyawa yang dominan pada minyak
bekatul beras merah adalah asam linoleat, asam oleat, dan asam palmitat Terdapat
perbedaan pada senyawa minyak bekatul sebelum dan setelah proses adsorpsi
yaitu hilangnya senyawa Cholest-5-ene, 3-bromo-, (3.beta.), yang mana berdasarkan
penelitian ini senyawa tersebut teradsorp oleh karbon arang aktif.
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ABSTRACT

Cahyani, Nur Laili Vigih. 2023. Purification Red Rice Bran Bran Oil (Oryza
nivara) Using Activated Charcoal Adsorption Method with
Variations in Activated Charcoal Carbon Concentration and
Adsorption Time. Department of Chemistry, Faculty of Science and
Technology, UIN Maulana Malik Ibrahim Malang, Pembimbing I: Dr.
Akyunul Jannah, S.Si., M.P; Pembimbing I1: Ahmad Hanapi, M.Sc.

Key Words: Brown Rice Bran, Soxhlet Extraction, Activated Charcoal

Adsorption, Bleaching, Quality Test

Rice bran is a by-product of rice processing which is obtained through the
rice milling process from the outer layer of rice, namely between the brown skin
and the rice grains. The aim of this research is to determine the effect of activated
charcoal carbon concentration and adsorption time on the quality of pure oil. The
oil refining process is carried out in 4 stages, namely the extraction process using
the Soxhlet method, solvent evaporation, degumming and adsorption. Red rice
bran oil was tested for free fatty acid content, peroxide value, and identification of
fatty acid compounds using a GC-MS instrument. Purification of rice bran oil
using activated charcoal has an influence on the free fatty acid content and
peroxide value. The higher the activated charcoal carbon concentration and
adsorption time, the lower the free fatty acid levels and peroxide value produced.
In the GC-MS test, 14 compounds were detected, and after the adsorption process
13 compounds were detected. The dominant compounds in brown rice bran oil are
linoleic acid, oleic acid, and palmitic acid. There are differences in the rice bran
oil compounds before and after the adsorption process, namely the loss of the
compounds Cholest-5-ene, 3-bromo-, (3.beta.), which based on this research, the
compound is adsorbed by activated charcoal.

XV
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia merupakan salah satu negara produsen beras yang cukup besar,
sehingga akan berdampak pada meningkatnya hasil samping dari produksi
tersebut. Salah satu hasil samping dari produksi beras yaitu bekatul. Bekatul
merupakan produk samping hasil pengolahan padi yang diperoleh melalui proses
penggilingan padi dari lapisan terluar beras yaitu antara kulit pada yang berwarna
coklat dengan butir beras (Yosi, dkk., 2014). Padi yang digiling menjadi beras
menghasilkan produk samping berupa sekam (bagian pembungkus atau kulit
terluar padi) 15-20%, bekatul (kulit ari yang dihasilkan melalui proses
penyosohan) 8-12%, dan menir (bagian beras yang hancur) 3% (Cahyanine, dkk.,
2008). Sebanyak 60-90 kg bekatul dapat dihasilkan dari penggilingan satu ton
padi. Di Indonesia pemanfaatan bekatul digunakan sebagai pakan ternak dengan
mutu yang rendah. Padahal kandungan gizi yang terdapat dalam bekatul cukup
baik untuk dimanfaatkan sebagai produk pangan (minyak) dan kesehatan (Naim,
2016). Di Indonesia pemanfaatan kandungan bekatul yang melimpah masih
rendah, Allah telah menjelaskan dalam Al-Qur’an bahwa segala sesuatu yang
diciptakan oleh-Nya tidak sia-sia. Sebagaimana dalam firman Allah dalam QS.

Ali-lmran (3): 191:

L L 15 ol Sl R (8 (5 JRED 5 2 st (e 5 135885 Ll (8% Gl
A e Ui GHATL S 1 CdlR



Artinya:

(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam keadan
berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya berkata):
"Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-sia, Maha Suci Engkau,
maka peliharalah kami dari siksa neraka.

Ayat diatas menjelaskan bahwa segala sesuatu yang diciptakan Allah SWT
di muka bumi tidak ada yang sia-sia. Orang-orang yang mengingat Allah adalah
orang-orang yang senantiasa berfikir sehingga akan mengakui bahwa segala
sesuatu ciptaan Allah yang ada di bumi tidak ada yang sia-sia termasuk bekatul.

Bekatul dapat diekstrak sebagai sumber vitamin B. Bekatul mengandung
asam fitat yang digunakan sebagai bahan pengkelat dalam berbagai industri, yaitu
sebagai antioksidan, bahan pangan (minyak), penjernihan air, dan anti karat (Dewi
& Purwoko, 2005). Menurut Kahlon, dkk. (1996), bekatul memiliki kemampuan
untuk menurunkan kadar kolesterol darah (sifat hipokolesterolemik) dan kadar
trigliserida (sifat hipolipemik). Bekatul aman dikonsumsi oleh penderita jantung
dan kolesterol karena mengandung lemak tidak jenuh yang tinggi (Cahyanine,
dkk., 2008). Bekatul mengandung minyak yang dapat digunakan untuk keperluan
produk pangan. Beberapa jenis lemak yang terkandung dalam bekatul yaitu 47%
lemak monounsaturated, 33% polyunsaturated dan 20% saturated. Minyak pada
bekatul mengandung asam lemak jenuh dan tidak jenuh pada rangkaian ikatan
karbonnya. Minyak bekatul mengandung asam lemak antara lain: asam oleat
38,4%; linoleat 34,4%; palmitat 21,5%, linolenat 2,2% dan stearat 2,9%.
Mengkonsumsi bekatul dapat menurunkan resiko kanker adenoma disaluran usus
sampai 51% (Gescher, 2007). Minyak bekatul kasar memiliki bilangan peroksida
dan kadar asam lemak yang tinggi. Oleh karena itu, minyak bekatul kasar

memiliki sifat kimia dan fisika yang buruk sehingga perlu untuk dimurnikan.
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Minyak bekatul mengandung asam lemak dan antioksidan (tocopherol,
oryzanol, phytosterol, tocotrienol, squalene dan polyphenol). Beras merah
memiliki kandungan antioksidan yang lebih tinggi daripada beras putih (Siswanti,
dkk., 2018). Mumpuni & Ayustaningwarno (2013) melaporkan bahwa kadar beta
karoten pada bekatul beras merah lebih tinggi daripada bekatul beras hitam dan
putih. Widarta, dkk. (2013) mengekstrak bekatul beras hitam, beras merah, dan
beras putih dengan metode maserasi dan pelarut metanol, didapatkan hasil bahwa
rendemen tertinggi terdapat pada bekatul beras merah yaitu 5,08%, bekatul beras
hitam memiliki rendemen sebesar 3,05% dan bekatul beras putih sebesar 3,91%.
Sehingga pada penelitian ini akan menguji pemurnian minyak dari bekatul beras

merah.

Minyak bekatul dapat diperoleh dengan cara ekstraksi, pada penelitian ini
menggunakan ekstraksi soxhlet. Soxhlet menggunakan prinsip pengekstrakkan
suatu senyawa dengan menggunakan pelarut sehingga ekstraksinya akan terus-
menerus atau kontinyu. Sebelum diekstraksi, bekatul mengalami proses
stabilisasi. Penelitian Julianty (2021) mengekstrak biji labu kuning (Cucurbita
moschata) menjadi minyak menggunakan ekstraksi soxhlet dengan pelarut
heksana pada temperatur 70°C selama 4-6 jam menghasilkan rendemen sebesar
56,40%. Suprijana, dkk. (2002) melaporkan ektraksi bekatul menggunakan
ekstraksi soxhlet pada suhu 60°C selama 4 jam dengan pelarut heksana
menghasilkan rendemen sebesar 14,01%. Menurut penelitian Mutiara & Wukan
(2013) mengekstraksi bekatul menggunakan pelarut n-heksana dengan metode
ekstraksi soxhlet menghasilkan rendemen terbesar yaitu 14,71%. Pelarut n-

heksana baik digunakan untuk ekstraksi karena n-heksana merupakan pelarut yang
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paling ringan dalam mengangkat minyak yang terkandung dalam biji-bijian dan
bekatul. Selain itu, n-heksana memiliki sifat volatile atau mudah menguap
sehingga memudahkan saat proses refluks. Pelarut n-heksana memiliki titik didih
antara 65-70°C (Susanti dkk., 2012). Berdasarkan uraian di atas dapat
disimpulkan bahwa metode ekstraksi soxhlet dengan pelarut n-heksana baik untuk

digunakan mengekstrak minyak bekatul.

Minyak hasil ekstraksi belum bisa dikatakan minyak bekatul murni
sebelum melalui proses pemurnian. Oleh karena itu, perlu dilakukan proses
pemurnian untuk dapat memperoleh minyak bekatul yang baik dan memberikan
manfaat. Pemurnian minyak bertujuan untuk menghilangkan bau dan rasa yang
tidak sedap, serta dapat membuat minyak lebih tahan lama. Pemurnian minyak
bekatul dapat menggunakan adsorben. Penambahan adsorben bertujuan untuk
mengadsorpsi kotoran pada minyak sehingga menjadi murni (Ketaren, 2008).
Karbon aktif adalah salah satu adsorben yang sering digunakan. Karbon aktif yang
akan digunakan harus diaktivasi terlebih dahulu, hal tersebut bertujuan untuk
memperluas pori-pori sehingga akan memaksimalkan proses adsorpsi (Sagita
dkk., 2020).  Permukaan arang aktif bersifat nonpolar. Sifat tersebut dapat
mempermudah penyerapan warna, bau, dan mengurangi jumlah asam lemak
bebas. Arang aktif dapat mengadsorb senyawa organik non polar seperti mineral
minyak dan menyerap substansi halogenasi. Arang aktif termasuk dalam adsorben
atau penyerap yang dapat menyerap adsorbat yang bersifat nonpolar sehingga
akan lebih mudah berinteraksi dengan gugus aktif yang ada di permukaan arang

(Arifin & Sofyan, 2020).
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Permukaan karbon aktif yang bersifat nonpolar akan lebih mudah untuk
mengadsorp warna, bau, dan mengurangi angka peroksida minyak (Utari dkk.,
2016). Menurut Nuryanto & Askasari (2018) penambahan massa arang aktif atau
adsorben akan meningkatkan pemurnian minyak. Menurut Hidayati, dkk. (2016)
arang aktif 2,78% dapat menurunkan kadar asam lemak bebas dari 1,62% menjadi
0,69%. Poli (2016) melaporkan bahwa arang aktif 3% lebih efektif dapat
menurunkan kadar asam lemak bebas dan kandungan bilangan peroksida dalam
minyak dibandingkan bentonit dengan konsentrasi yang sama. Didapatkan hasil
bilangan peroksida sebesar 1,72 mg.ek/kg dan kadar asam lemak bebas sebesar
1,15%. Wijayanti, dkk. (2012) melaporkan bahwa peningkatan serbuk arang aktif
dan waktu adsorpsi dapat mengurangi bilangan peroksida. Hasil yang diperoleh
bilangan peroksida sebesar 0,01 mg.ek/kg dengan berat arang aktif 15 gram dan
waktu adsorpsi 80 menit. Nuryanto & Askari (2018) melaporkan bahwa asam
lemak bebas terendah pada minyak diperoleh pada waktu pengadukan 60 menit.
Kadar asam lemak bebas yang didapatkan adalah 4,03%. Oko, dkk. (2020)
melakukan pemurnian minyak dengan variasi jumlah arang aktif dan waktu
adsorpsi. Hasil yang didapatkan yaitu massa arang aktif terbaik yaitu 5.5 gram dan
lama waktu adsorpsi 80 menit. Kadar asam lemak yang didapatkan yaitu 0,0559%
dan bilangan peroksida 2,4617 mek/kg. Berdasarkan penelitian diatas dapat
disimpulkan bahwa seiring bertambahnya konsentrasi arang aktif dan lama

adsorpsi maka kualitas pemurnian akan semakin baik.

Berdasarkan uraian diatas maka dapat disimpulkan bahwa penelitian ini
penting dilakukan karena untuk mengetahui pengaruh proses adsorpsi arang aktif

pada minyak bekatul terhadap kadar asam lemak bebas dan bilangan peroksida.
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Pada penelitian ini menggunakan karbon arang aktif sebagai adsorben atau untuk
memurnikan minyak, dan untuk mendapatkan hasil yang baik dengan rendemen

yang tinggi maka menggunakan metode ekstraksi soxhletasi.

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah penelitian ini adalah bagaimana pengaruh konsentrasi

karbon arang aktif dan lama adsorpsi terhadap kualitas minyak bekatul?

1.3 Tujuan
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh konsentrasi

karbon arang aktif dan lama adsorpsi terhadap kualitas minyak bekatul

1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah penelitian ini adalah:
1. Pemurnian minyak bekatul dengan metode adsorpsi
2. Ektraksi minyak bekatul dengan pelarut n-heksana
3. Parameter kualitas minyak bekatul adalah kadar asam lemak bebas dan
bilangan peroksida
4. Analisis kandungan zat kimia minyak bekatul beras merah menggunakan

instrumen GC-MS

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat penelitian ini adalah diharapkan dapat:

1. Mengetahui manfaat bekatul selain sebagai pakan ternak



2. Mengetahui kualitas minyak bekatul melalui bilangan asam dan bilangan
peroksida

3. Mengetahui proses pemurnian minyak bekatul dengan karbon arang aktif



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Pemanfaatan Bekatul dalam Perspektif Islam

Allah SWT menciptakan segala sesuatu di alam semesta hanya untuk
mengingat tentang kekuasaan dan keagungan-Nya. Padi adalah tumbuhan
berbutir ciptaan Allah yang banyak memberikan manfaat. Tidak hanya berasnya
yang dimanfaatkan, limbah dari proses penggilingan padi juga mempunyai banyak
manfaat. Penciptaan langit dan bumi serta seisinya memiliki nilai manfaat bagi
keberlangsungan hidup makhluk yang diciptakan Allah. Allah menumbuhkan
tumbuhan berbutir seperti padi-padian adalah salah satu bukti kekuasaan-Nya.

Sebagaimana Allah berfirman dalam Q.S Al-An’am ayat 95:

@ I8 2D (e ciall £ 345 el fe pall £ 30 8 55 call Blaan &y
SESTIR

Artinya: Sesungguhnya Allah menumbuhkan butir tumbuh-tumbuhan dan biji
buah-buahan. Dia mengeluarkan yang hidup dari yang mati dan mengeluarkan yang
mati dari yang hidup. (Yang memiliki sifat-sifat) demikian ialah Allah, maka mengapa
kamu masih berpaling?

Dalam surat Al-An’am ayat 95, kata Hubbi dimaknai dengan tumbuhan
yang berbutir seperti padi-padian. Allah menumbuhkan berbagai macam pohon
berasal dari biji-bijian yang menghasilkan buah-buahan berbeda dari segi bentuk,
warna, dan kegunaannya. Salah satu manfaat dari tumbuhan adalah digunakan
sebagai minyak. Padi adalah tumbuhan berbutir yang diciptakan Allah dengan
berbagai manfaat, salah satunya sebagai bahan pangan. Tidak hanya bulir

berasnya, limbah yang dihasilkan dari proses penggilingannya juga memiliki



manfaat. Limbah dari proses penggilingan tersebut adalah bekatul. Selain
dimanfaatkan menjadi pakan ternak, bekatul dapat diolah menjadi minyak.
Pemanfaatan bahan alam menjadi minyak dapat dilakukan oleh orang yang
berakal dan berfikir.

Allah SWT telah menurunkan hujan dari awan. Melalui hujan tersebut
dapat menumbuhkan tumbuhan hijau. Lalu mengeluarkan biji yang tersusun dari
tanaman itu, dan sebagiannya diatas bagian yang lain. Setiap biji yang tumbuh
ditata sedemikian rupa, hal tersebut menunjukkan kekuasaan Allah yang
merancangnya. Menurut Ash Shiddieqy (2000) menjelaskan bahwa tanah yang
subur akan tumbuh tumbuhan yang memiliki banyak manfaat. Salah satu tanaman
yang mudah menyesuaikan diri pada kondisi yang subur adalah padi. Bekatul
yang dihasilkan dari penggilingan padi mengandung asam amino yang lebih tinggi
dibandingkan dengan beras. Sunnah Allah yang tidak dapat diwahyukan dapat
dipelajari dengan cara melakukan eksperimen dan memperhatikan alam.
Penelitian ini adalah bentuk amalan sunnatullah yang diharapkan dapat

menghadirkan ilmu pengetahuan dan teknologi yang bermanfaat.

2.2 Bekatul Beras Merah

Bekatul beras (Oryzae sativa) adalah salah satu hasil sampingan dari
proses penggilingan beras atau gabah kering, Proses penggilingan padi dapat
menghasilkan 70% beras (endosperm) sebagai hasil utama, serta produk
sampingan berupa bekatul (8-10%) dan sekam (20%) (Chen dkk., 2012). Bekatul
diperoleh dari lapisan kulit luar kryopsis beras melalui proses penggilingan. Pada

saat dipanen, beras masih berbentuk padi yang diselimuti sekam. Setelah proses
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pengeringan, maka padi akan melalui dua kali proses penggilingan. Penggilingan
pertama akan melepaskan kulit terluarnya sehingga akan menghasilkan beras
kecoklatan. Kemudian saat penggilingan kedua, lapisan yang berwarna kecoklatan
akan dilepaskan dan menghasilkan beras berwarna putih. Lapisan yang berwarna
kecoklatan tersebut disebut dengan bekatul. Persentase bekatul dari padi kering
sekitar 10 % (Rachman, 2001). Menurut Badan Pusat Statistika tahun 2021
produksi padi kering di Indonesia mencapai 45,61 juta ton dan mengalami

kenaikan sekitar 0,14% dari tahun 2020.

\
] — White Rice
| I\
| — Rice Bran
between hull and white)
— Rice Germ

Gambar 2.1 Lapisan bekatul dalam padi (Taurita, dkk., 2017)

Hull

Tabel 2.1 Komponen makronutrien dan bioaktif bekatul beras merah (Estiasih dkk.,

2021)

Komponen makronutrien dan bioaktif Nilai
Abu (%) 7,99 £0,11
Protein (%) 7,13 £0,03
Lemak (%) 9,64 +0,31
Karbohidrat (%) 17,34 £0,53
Serat pangan total (%) 66,18 +0,36
Flavonoid bebas (mg ekuivalen 23,26 £1,18
quercetin/ 100g)
Flavonoid terikat (mg ekuivalen 1,19 £0,03
quercetin/ 100g)
Total Flavonoid (mg ekuivalen 24,45 £1,21
quercetin/ 100g)
Antosi{inin (mg ekuivalen sianidin 218,24 - 314,99
glukosida/
100g)
Fenol Bebas (mg GAE/ 1009) 85,51 - 238,76
Fenol Terikat (mg GAE/ 100g) 332,98 - 457,00

Total Fenol (mg GAE/ 1009) 0,35 0,02
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Bekatul mengandung karbohidrat yang cukup tinggi, yaitu berkisar antara
51-55 @¢/100g, sedangkan kadar lemak bekatul mencapai 10 sampai 20 g/100 g
(Hadi & Siratunnisak, 2016). Selain mengandung vitamin B, bekatul mengandung
komponen bioaktif atau senyawa fitokimia yang tinggi. Komposisi senyawa
bioaktif yang terdapat pada bekatul bergantung pada perbedaan varietas, genetik,
dan penyimpanan (Rai & Arnata, 2014). Senyawa Fitokimia tersebut antara lain
tokotrienol, tokoferol, y-oryzanol (M. Chen & Bergman, 2005), B-karoten, dan
antioksidan fenolik (Choi dkk., 2018). Pemisahan beras dan sekam pada biji padi
menggunakan proses penyosohan. Ada dua tahapan pada proses penyosohan
yaitu, pertama menghasilkan produk berupa dedak dengan tekstur kasar. Hal
tersebut dipengaruhi karena adanya sekam. Proses kedua menghasilkan produk
bekatul yang bertekstur halus dan tidak terkandung sekam didalamnya (Auliana,

2011).

2.3 Minyak Bekatul

Minyak bekatul atau Rice Bran Oil (RBO) adalah minyak hasil dari
ekstraksi bekatul. Minyak bekatul mengandung antioksidan, vitamin, serta nutrisi
lain yang dibutuhkan tubuh sehingga aman untuk dikonsumsi. Trigliserida adalah
komponen utama dari minyak utama, jumlahnya sekitar 80% dari minyak kasar
bekatul (Susanti dkk., 2012). Minyak bekatul padi mengandung beberapa lemak
yaitu lemak mono unsaturated 47%, saturated 20%, sanpolyunsaturated 33%.
Bekatul mengandung asam lemak yaitu asam oleat 38,4%, linolenat 2,2%, linoleat
34,4%, stearat 2,9%, dan palmitat 21,5%. Minyak bekatul merupakan minyak

terbaik dibandingkan dengan minyak sawit, kelapa, maupun minyak jagung. Hal
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tersebut karena minyak bekatul memiliki titik asap yang paling tinggi daripada
minyak nabati lainnya (Mas’ud & Pabbenteng, 2016). Minyak bekatul
mengandung rasio saturated acid: monosaturated acid: polysaturated acid dengan
perbandingan 1:2,2:1,5. Menurut WHO rasio tersebut merupakan rasio yang
optimal bagi kesehatan manusia, terutama mengandung asam lemak tak jenuh
yaitu asam linoleat 35-38%, asam oleat 36-38%, dan o-linolenat 1,8-2,4 %

(Bopitiya & Madhujith, 2015).

Tabel 2.2 Sifat fisika kimia minyak bekatul (Susanti dkk., 2012)

No. Parameter Nilai

1 Bilangan penyabunan 179,17

2 Densitas (gr/mL) 0,89

3. Titik nyala (°C) Min 150
4 % FFA 34,49-49,76
5 Titik pengasapan (°C) 254

Minyak bekatul didapatkan dengan cara ekstraksi dengan pelarut yang
tepat sesuai dengan food grade seperti n-heksana, atau ekstraksi dengan
pemanasan ohmik, atau ekstraksi dengan menggunakan cairan superkritis. Minyak
bekatul padi mengandung senyawa fitokimia yang tinggi. Senyawa fitokimia
mempunyai aktivitas antioksidan alami, terutama P, o, y, & tokoferol dan
tokotrienol, dan fraksi oryzanol (Xu dkk., 2001). y-oryzanol, tokoferol, dan (-
karoten adalah golongan antioksidan non polar yang berfungsi untuk menghambat
proses peroksidasi dan mencegah setress oksidatif. Senyawa antioksidan juga

berfungsi untuk pengobatan berbagai penyakit, seperti kanker payudara,
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hemodialisa kronis, kanker pankreas, kanker payudara, kelainan mitokondria,

diabetes melitus, aterosklerosis, dan penyakit jantung (Patel & McGurk, 2017).

Gambar 2.2 Struktur -karoten

CHa

HO
CHy

HaC CH:
Kl _ CH, 3
CHy

Gambar 2.3 Struktur tokoferol

Gambar 2.4 Struktur y-oryzanol

Gambar 2.5 Struktur Phytosterol

HsC

Gambar 2.6 Struktur Squalene
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2.4 Ekstraksi Soxhlet

Ekstraksi soxhlet adalah ekstraksi padat-cair karena substansi yang
diekstrak di dalam campuran atau pelarut berbentuk padat. Soxhlet juga disebut
ekstraksi yang berkesenambungan karena pelarut yang sama dipakai berulang-
ulang sampai proses ekstraksi selesai dilakukan (Triesty & Mahfud, 2017).
Ekstraksi soxhlet memiliki kelebihan yaitu teknik yang sederhana, murah, dan
umum digunakan untuk mengekstrak minyak (Gatbonton dkk., 2013).
Keuntungan lain menggunakan ekstraksi soxhlet adalah pelarut yang digunakan
lebih sedikit karena berulangnya ekstraksi dan uap panas tidak melalui simplisia,
akan tetapi melalui pipa samping. Ekstraksi soxhlet menggunakan pelarut cair
seperti n-heksana, alkohol, etanol, dan lainnya. Ektraksi soxhlet merupakan salah
satu teknik untuk mengisolasi minyak lemak. Prinsip dari ekstraksi ini adalah
menggunakan pelarut yang selalu baru sehingga akan terjadi ekstraksi berulang
dengan jumlah pelaut yang konstan dan adanya pendingin yang baik (Mukhriani,

2014).

Extraction salvent

gé Boiling flask

Gambar 2.7 Rangkaian alat soxhlet (Firyanto, dkk., 2020)
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Terjadi proses pemanasan pada ekstraksi soxhlet yang menyebabkan
pelarut ke atas menuju kondensor, lalu diembunkan dalam kondensor menjadi
tetesan-tetesan yang terkumpul kembali dan apabila melewati batas lubang pipa
samping soxhlet, maka akan terjadi siklus yang berulang-ulang dan menghasilkan
penyarian yang terbaik. Menggunakan alat soxhlet dengan proses pemanasan dan
pelarut yang dapat dihemat karena terjadi siklus pelarut yang selalu membasahi
sampel (Lenny, 2006). Proses ekstraksi dikatakan sempurna apabila cairan di
sifon tidak berwarna atau siklus telah terjadi antara 20-25 kali (Utami, 2009).
Metode ekstraksi soxhlet adalah metode analisis kadar lemak secara langsung
dengan cara mengekstrak minyak atau lemak dari bahan pangan dengan
menggunakan pelarut organik non polar, seperti petroleum eter, n-heksana, dan

dietil eter (Aminullah dkk., 2018).

2.5 Karbon Aktif

Karbon aktif adalah suatu bahan berupa karbon amorf yang sebagian besar
terdiri atas atom C (karbon) bebas dan memiliki permukaan dalam sehingga
memiliki kemampuan daya adsorp yang baik. Karbon aktif mampu menyerap
anion, kation, dan molekul dalam bentuk senyawa anorganik dan organik, baik
dalam fasa cair maupun gas (Laos & Selan, 2016). Karbon aktif adalah ruang
(porosity) yang diselubungi oleh senyawa-senyawa karbon (Kristianto, 2017).
Menurut Bansal & Goyal (2005) karbon aktif merupakan senyawa karbon amorf
yang memiliki prioritas serta luas area yang tinggi yaitu 500-2000 m?/g. Struktur
karbon aktif yang berpori dapat diaplikasikan menjadi adsorben zat warna

(Bouguettoucha dkk., 2016), adsorben logam berat (Chen dkk., 2016), adsorben
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gas (Syed-Hasan & Zailini, 2016), dan elektroda superkapasitor (Arie dkk., 2014).
Karbon aktif dapat disintesis dari bituminous atau batu bara antrasit (Kristianto,
2017). Karbon aktif memiliki dua jenis yaitu karbon aktif sebagai pemucat dan
karbon aktif sebagai penguap. Karbon aktif pemucat berbentuk serbuk halus dan
digunakan dalam fase cair yang penggunaannya untuk memindahkan zat-zat
penyebab warna dan bau yang tidak diharapkan (Darmawan, 2008).

Karbon aktif didefinisikan dengan karbon amorf dari pelat-pelat datar yang
disusun oleh atom-atom C dengan ikatan kovalen dalam suatu kisi heksagonal
dengan satu atom karbon pada setiap sudutnya dengan luas permukaan sebesar
300-3500 m%g dan hal tersebut berhubungan dengan struktur pori internal
sehingga memiliki sifat sebagai adsorben (Jamilatun & Setyawan, 2014). Karbon
aktif dapat diaplikasikan dalam bidang industri obat-obatan, minuman, makanan,
dan penjernihan air. Produk karbon aktif hampir 70% digunakan untuk pemurnian
dalam sektor kimia, farmasi, dan minyak kelapa (Pambayun dkk., 2013). Bahan
baku pembuatan karbon aktif adalah semua bahan yang mengandung karbon, baik
binatang, tumbuhan, atau barang tambang. Contoh bahan yang dapat dibuat
menjadi karbon aktif adalah tulang binatang, berbagai jenis kayu, kulit biji kopi,
dan tempurung kelapa. Bila dibandingkan bahan tersebut yang paling terbaik
adalah tempurung kelapa karena tempurung kelapa memiliki kadar abu yang
rendah, mikropori yang banyak, reaktivitas yang tinggi, serta kelarutan dalam air

yang tinggi (Subadra dkk., 2005).
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|

Gambar 2.8 Karbon arang aktif (Lubis, dkk., 2020)

Arang aktif adalah arang yang telah mengalami perubahan sifat kimia dan
fisika karena telah melalui proses aktivasi sehingga luas permukaan dan daya
serapnya meningkat. Arang aktif memiliki 2 bentuk yang berbeda yaitu granula
dan bubuk. Arang aktif dapat mengadsorpsi senyawa-senyawa dan gas tertentu
atau bersifat selektif, daya serap arang aktif sangat besar yaitu berkisar antara 25-
1000% terhadap berat arang aktif (Sembiring & Sinaga, 2003). Sebelum
digunakan arang aktif melalui proses aktivasi. Proses aktivasi bertujuan untuk
memperbesar pori-pori permukaannya. Dilakukan dengan cara memecah ikatan
hidrokarbon atau mengoksidasi molekul-molekul permukaan sehingga arang akan
mengalami perubahan sifat. Faktor yang dapat mempengaruhi proses aktivasi
adalah suhu aktivasi, waktu aktivasi, jenis aktivator, ukuran partikel dan rasio

aktivator (Jamilatun & Setyawan, 2014).

Gambar 2.9 Struktur karbon aktif (Lubis, dkk., 2020)



18

2.6 Adsorpsi Karbon Arang Aktif

Adsorpsi adalah suatu proses penyerapan oleh padatan tertentu terhadap
zat tertentu yang mana penyerapan tersebut terjadi di permukaan zat padat.
Adsorpsi terjadi karena adanya gaya tarik atom atau molekul di permukaan zat
padat tanpa meresap ke dalamnya (Takwanto, 2018). Arang aktif yang digunakan
sebagai adsorben merupakan padatan berpori dimana sebagian besar unsur C
bebas yang berikatan secara kovalen. Proses adsorpsi terjadi ketika adanya ikatan
kimia antara permukaan pengemban dengan molekul adsorbat. Ikatan yang terjadi
sangat kuat mengakibatkan adsorbat tidak mudah mengalami desorpsi (Prabowo,
2009). Adsorpsi terdi dari adsorben atau zat pengadsorpsi dan zat yang diadsorpsi
(Fernianti, 2013). Luas permukaan karbon aktif yaitu 300-3000 m?/g. Kapasitas
adsorpsi adalah banyaknya adsorbat yang terakumulasi pada permukaan adsorben
sehingga saat terjadi proses adsorpsi pada kondisi kondisi optimum maka akan
diperoleh arang aktif dengan kapasitas adsorpsi yang juga maksimum (Muammar

dkk., 2020).

Besarnya kapasitas suatu adsorben untuk menyerap adsorbat dipengaruhi
oleh beberapa kondisi yaitu waktu kontak, pH larutan, dan berat adsorben (Sari
dkk., 2017). Aktivitas gugus fungsi adsorben akan dipengaruhi oleh pH larutan.
Sedangkan gugus aktif adsorben dipengaruhi oleh berat adsorben, dan suhu akan
mempengaruhi daya adsorp atau serap adsorben terhadap adsorbatnya (Madina
dkk., 2017). Metode adsorpsi digunakan karena memiliki beberapa keuntungan
yaitu harganya ekonomis, tidak menimbulkan efek samping beracun dan mampu
menghilangkan bahan-bahan organik. Adosrben arang aktif yang digunakan dapat

dibuat dari limbah, contohnya bonggol jagung, sekam padi, dan lainnya. Proses
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aktivasi dapat meningkatkan kemampuan arang aktif dalam mengadsorp karena
pori arang yang tertutup oleh hidrokarbon dan senyawa organik seperti air, abu,
sulfur, dan nitrogen telah terbuka karena adanya proses aktivasi (Widayanti dkk.,

2012).

2.7 Pengolahan Minyak Bekatul
2.7.1 Ekstraksi

Ekstraksi adalah suatu cara untuk memisahkan bahan dari campuran
lainnya dengan menggunakan pelarut yang sesuai atau prinsip like dissolve like.
Saat tercapai kesetimbangan antara konsentrasi dalam sel tanaman dengan
konsentrasi dalam pelarut maka proses ekstraksi dihentikan, kemudian dengan
proses penyaringan pelarut dipisahkan dari sampel dengan menggunakan alat
yang telah ditentukan (Mukhtarini, 2014). Simplisia yang diekstrak mengandung
senyawa aktif yang tidak dapat larut seperti protein, karbohidrat, dan serat, serta
senyawa aktif yang dapat larut. Senyawa aktif yang terkandung dalam simplisia
dapat digolongkan ke dalam golongan alkaloid, flavonoid, minyak atsiri, dan
lainnya. Sebelum memilih suatu metode ekstraksi, target ekstraksi harus
ditentukan terlebih dahulu. Beberapa target ekstraksi, antara lain (Saker dkk .,
2006):

1. Senyawa yang diketahui ada pada suatu organisme

2. Senyawa bioaktif yang tidak diketahui

3. Sekelompok senyawa dalam suatu organisme yang berhubungan secara
struktural.

Proses ekstraksi dengan sampel tanaman perlu diperhatikan dalam

pemilihan larutan dan pengelompokkan bagian tumbuhan, penggilingan, dan
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pengeringan bagian tumbuhan. Ekstraksi soxhlet dilakukan dengan menempatkan
serbuk sampel dalam kertas saring dalam klongsong yang ditembatkan didalam
labu dan di bawah kondensor. Pelarut yang sesuai dimasukkan dalam labu dan

suhu pemanas diatur dibawah suhu suhu refluks.

2.7.2 Degumming

Degumming adalah salah satu tahapan dari proses pemurnian yang
bertujuan untuk memisahkan lendir (protein, fosfolipit, karbohidrat, dan residu)
dan getah. Prinsip kerja dari proses degumming adalah senyawa fosfatida
dipisahkan ke dalam fase air sehingga dapat memisah dengan cara pengendapan
(Mayalibit dkk., 2019). Pada umumnya proses degumming dilakukan dengan cara
mendihidrasi gum agar bahan non trigliserida lebih mudah dipisahkan dari
minyak, dan dilanjutkan dengan proses sentrifugasi. Beberapa cara yang dapat
digunakan untuk proses degumming adalah menggunakan natrium klorida (Jazuli
& Susila, 2013), asam fosfat (Ristianingsih dkk., 2011), asam sulfat (Qigmana &
Sutjahjo, 2014), asam sitrat (Sarungalo dkk., 2011), enzim (Aniq dkk., 2014), dan
teknologi membran (Murtiningrum, 2004). Proses degumming perlu dilakukan
pada saat pemurnian minyak karena adanya gum dalam minyak akan mengurangi
adsorben dalam menyerap produk dan warna degradasi minyak. Selain itu proses
degumming juga dapat memperpanjang umur masa simpan dan memaksimalkan
hasil minyak nabati. Air dan asam lebih efektif digunakan untuk proses
degumming atau dapat memisahkan lendir dan getah dalam minyak karena asam
mampu mengikat kotoran dalam minyak seperti logam yang berupa fofatida. Air

dapat melarutkan asam dan memisahkan kotoran tidak larut lemak. Asam dan air
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umumnya digunakan dalam industri minyak goreng karena harganya yang murah,
aman dikonsumsi dalam jumlah yang banyak, serta mudah ditemukan (Anderson,

2005). Reaksi yang terjadi saat proses degumming yaitu:

CH,0COR' OH CH,0H OCOR'

CHOCOR" + O0=—p—oH —> CHOH + O=—=P—O0COR"

CH,0—— PO, ——O(CH),N*(CHy)s OH CH,0H 0——P0, — O(CH),NH'(CHy)3
Phosphoric acid Glycerol Gum

Phospholipide

2.7.3 Adsorpsi

Proses adsorpsi (bleaching) adalah proses dihilangkannya pigmen warna
yang tidak terbuang saat proses sebelumnya. Adsorben digunakan dalam proses
adsorpsi dengan menggunakan prinsip adsorpsi. Bahan pemucat yang sering
digunakan adalah sejenis tanah yang komponen utamanya terdiri dari air terikat,
silikat, ion-ion kalsium, besi oksida, dan magnesium oksida. Bahan lainnya yaitu
arang aktif yang dapat mengadsorp beberapa jenis zat seperti gas atau cairan,
disamping itu arang juga digunakan untuk menghilangkan bau (Moeljaningsih,
2013). Adsorpsi yang pada prinsipnya menggunakan adsorpsi tidak hanya
berperan untuk mengurangi kekeruhan warna, akan tetapi digunakan untuk
mengurangi senyawa bersulfur, aroma, dan logam-logam berat. Adsorpsi juga
dapat mengurangi produk samping hasil oksidasi lemak, seperti aldehida, keton,
dan peroksida (Estiasih, 2009). Adsorben arang aktif baik digunakan pada larutan
yang mengandung phenol, gugus karboksil, karbonil, asam karboksilat anhidrida,
dan normal lakton, sehingga sesuai jika digunakan dalam pemurnian minyak yang

mengandung tokoferol dan klorofil (Aziz dkk., 2008).
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2.8 Kualitas Minyak Bekatul
2.8.1. Asam Lemak Bebas

Asam lemak bebas merupakan asam lemak yang berada sebagai asam
bebas tidak terikat sebagai trigliserida. Asam lemak bebas penting digunakan
untuk penentuan atau pengontrol kualitas minyak pangan. Hal tersebut karena
apabila semakin tinggi asam lemak bebas maka akan mempengaruhi bau dan cita
rasa pada minyak (Oko dkk., 2020 ). Kadar asam lemak bebas yang terkandung
dalam minyak merupakan salah satu parameter penentu kualitas minyak. Kadar
asam lemak bebas dalam minyak ditunjukkan dengan besarnya angka asam. Asam
lemak bebas yang tinggi mengindikasikan bahwa bahwa angka asam dalam
minyak juga tinggi sehingga kualitas minyak juga semakin buruk. Apabila
konsumen mengkonsumsi minyak dengan kadar asam lemak bebas yang tinggi
maka akan mengakibatkan peningkatan kolesterol jahat dalam darah (Sopianti
dkk., 2017).

Lama penyimpanan mempengaruhi kadar asam lemak bebas pada lemak
dan minyak. Apabila disimpan terlalu lama akan terjadi reaksi oksidasi semakin
besar yang diakibatkan adanya kontak dengan cahaya. Reaksi oksidasi terjadi
apabila sejumlah oksigen bereaksi dengan lemak atau minyak. Asam lemak bebas
dapat menunjukkan apakah bahan-bahan yang digunakan dalam pembuatan
minyak baik atau tidak serta penyimpanannya baik (Purwaningsih 2012). Uji
kualitas minyak dapat dilakukan dengan parameter uji fisika dan kimia. Uji fisika
dapat dilakukan dengan mengetahui berat jenis, kadar air, indeks bias minyak dan

titik leleh. Uji kimia dapat dilakukan dengan mengetahui komponen-komponen
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kimia dalam minyak yaitu kadar asam lemak bebas, bilangan iod, bilangan

penyabunan, dan bilangan peroksida (Ulfindrayani & A’yuni, 2018).

2.8.2. Bilangan Peroksida

Bilangan peroksida merupakan metode untuk menentukan tingkat oksidasi
lemak atau minyak dan mengukur pembentukan hidroperoksida pada
miliekuivalen oksigen aktif per kilogram sampel. Peroksida adalah kandungan
senyawa yang ada dalam minyak. Kenaikkan bilangan peroksida disebabkan oleh
minyak yang digunakan berulang kali (Mulasari dkk., 2012). Pada umumnya
senyawa peroksida akan mengalami dekomposisi oleh panas, sehingga minyak
yang telah dipanaskan hanya mengandung bilangan peroksida dalam jumlah kecil.
Peroksida dapat menyebabkan timbulnya flavor yang tidak dikehendaki dan bau
tengik dalam minyak. Jika bilangan peroksida lebih dari 100 maka akan
menimbulkan bau yang tidak enak pada minyak (Ketaren, 2012). Angka peroksida
adalah nilai terpenting untuk menentukan derajat kerusakan pada lemak atau
minyak (Utari dkk., 2016).

Penambahan adsorben karbon aktif pada minyak dapat menyerap bilangan
peroksida. Proses penyerapan bilangan peroksida oleh adsorben melalui tiga tahap
yaitu bilangan peroksida terjerap pada permukaan luar karbon aktif, lalu bergerak
menuju pori-pori karbon dan terperangkap ke bagian dinding dalam karbon aktif.
Adsorben karbon aktif hanya akan mengadsorpsi atau menyerap, tidak beraksi
atau terdekomposisi setelah digunakan (Utari dkk., 2016). Penurunan kadar
bilangan peroksida menunjukkan semakin banyaknya adsorben karbon aktif yang

digunakan. Kandungan bilangan peroksida yang melebihi batas dapat
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menyebabkan berbagai penyakit seperti jantung, kanker, dan atherosclerosis. Pada
pembentukan peroksida, asam lemak tidak jenuh dapat mengikat oksigen pada
ikatan rangkapnya. Bilangan peroksida dapat ditentukan dengan metode iodometri

(Ketaren, 1986).

2.9 GC-MS (Gas Chromatography — Mass Spectrometry)

GC-MS merupakankombinasi antara metode kromatografi gas (GC) dan
spektrometri massa (MS). GC-MS memiliki empat bagian utama yaitu detektor,
injektor, kolom kromatografi, dan rekorder (Stashenko & Martinez, 2014). GC-
MS berfungsi untuk mendeteksi senyawa yang didasarkan pada waktu retensi
relatif kromatografi gas dan pola elusi komponen dari campuran senyawa yang
mana dikombinasikan dengan pola fragmentasi spektrum massa Yyang
menunjukkan karakteristik dari struktur senyawa kimia. Pada dasarnya GC-MS
menjalankan fungsi yaitu pemisahan senyawa campuran menjadi senyawa yang
individu menggunakan kromatografi gas, pemindahan senyawa yang telah
individu ke dalam ruang ionisasi, kemusian melakukan ionisasi, menganalisis
massa, mendeteksi ion menggunakan ion multiplier, serta pemindahan,
pemrosesan, dan menampilkan data yang diperoleh ke sistem komputer. Prinsip
dari GC-MS adalah apabila satu senyawa organik terelusi dari kolom
kromatografi gas, maka senyawa tersebut akan memasuki spektrometer massa,
kemudian ditembakkan dengan aliran elekron yang memfragmentasi senyawa
tersebut menjadi bentuk ion. Rasio massa terhadap muatan merupakan massa
fragmen dibanding muatannya (M/Z). Rasio tersebut mewakili berat molekul daro

fragmen senyawa tersebut (Mani dkk., 2017).
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Metode GC-MS adalah metode yang menggunakan kromatografi gass

sebagai pemisah sampel dan kemudian dianalisis dengan spektrometer massa

(Candraningrat dkk., 2021). Hartono dkk, (2017) mengidentifikasi senyawa

penyusun minyak bekatul merah. Hasil kromatogram yang diperoleh yaitu

menunjukkan adanya 15 senyawa yang ada dalam minyak bekatul beras merah

dengan 4 diantaranya merupakan senyawa yang dominan.

0000004

Gambar 2.10 Kromatogram GC-MS Minyak Bekatul Beras Merah

No. Waktu o Kandungan Rumus
Komponen Kimia BM
Puncak Retensi Relatif (%) Molekul
1. 43 369 9-Octadecenoic acid, 206 41,19 CgH 3604
methyl ester
(Metil Oleat)
2. 39364 Pentadecanoic acid, 14- 270 18,25 Ci7H3402
methyi-, methyl ester
(Metil Palmitat)
3. 43,131 9.12-Octadecadienoic 294 13,29 C9H3404
acid, methyl ester
(Metil Linoleat)
4. 50,877 9-Octadecenal 266 7.76 C3H3,0

Tabel 2.2 Komposisi Kimiawi Penyusun Minyak Bekatul Beras Merah

Berdasarkan tabel diatas minyak bekatul beras merah tersusun oleh 4

komponen utama yaitu dimulai dari yang paling dominan adalah asam oleat
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(46,24%), asam palmitat (18,25%), asam linoleat (13,29%), dan 9-oktadekenal

(7,76%).

2.10 Titrasi lodometri

Titrasi iodometri merupakan jenis titrasi redoks yang dapat digunakan
untuk menentukan bilangan iodin dari suatu asam lemak (Day & Underwood,
1993). Titrasi iodometri menggunakan natrium tiosulfat 0,1 N sebagai titran dan
indikator amilum sebagai penentu titik akhir titrasi. Saat proses titrasi iodometri,
iod digunakan untuk penentu titik akhir titrasi. Titrasi iodometri merupakan suatu
proses tak langsung yang melibatkan iod, dan ion iodida berlebih ditambahkan
dalam agen pengoksidasi yang membebaskan iod, lalu dititrasi dengan natrium
tiosulfat. Larutan Na,S,0O; adalah larutan standar sekunder yang umumnya
digunakan dalam proses titrasi iodometri. Larutan Na,S,03 akan stabil apabila
dalam penyimpanan pada pH 9-10. Kestabilan larutan Na,S,03 dipengaruhi oleh
adanya sinar matahari, suhu rendah, dan bakteri yang memanfaatkan sulfur.
Larutan Na,S,03 perlu distandarisasi sebelum digunakan karena bersifat tidak
stabil pada saat penimbangan.

Menurut Silviana, dkk. (2019) titrasi iodometri adalah proses tak langsung
yang melibatkan ion, ion iodida yang berlebih ditambahkan kedalam agen
pengoksidasi, yang akan membebaskan iod lalu dititrasi dengan Natrium
Tiosulfat. Larutan Na,S,03 adalah larutan standar yang dapat dibuat dari garam
penganhidratnya (Na;S;03.5H,0). Garam ini memiliki berat molekul sebesar
248,17 gr/mol. Larutan Natrium Tiosulfat harus disimpan di dalam botol yang

tertutup dan gelap agar terhindar dari cahaya dan kestabilan larutan ini tidak
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terganggu (Harjadi, 2000). Indikator yang umum digunakan dalam titrasi
iodometri adalah indikator amilum. Indikator amilum dapat memberikan warna
biru gelap dari kompleks amilum-iod. Titik akhir titrasi dicapai dengan hilangnya

warna biru (Sunardi, 2006).

2.11 Titrasi Asidi-Alkalimetri

Titrasi asidi-alkalimetri merupakan titrasi volumetri menggunakan kalium
hydrogen ftalat sebagai larutan baku primer dan NaOH sebgai larutan baku
sekunder serta ditambahkan indikator phenolpthalein. Titik akhir titrasi ditandai
dengan terbentuknya warna larutan menjadi merah muda (Ulfa dkk., 2017).
Alkalimetri adalah metode penetapan kadar secara kuantitatif pada senyawa yang
bersifat asam menggunakan standar basa (Wulandari & Santika, 2022). Asidimetri
adalah metode penetapan kadar secara kuantitatif pada senyawa yang bersifat basa
dengan menggunakan baku asam. Prinsip dari titrasi asidi-alkalimetri adalah
terjadinya reaksi netralisasi antara ion hidroksida dari basa dengan ion hidrogen
dari asam menghasilkan air yang bersifat netral atau dapat dikatakan reaksi antara
penerima proton (basa) dengan pemberi proton (asam) (Gandjar & Rohman,
2007). Indikator yang sering digunakan dalam titrasi asidi-alkalimetri adalah metil
jingga dan phenopthalein, apabila menggunakan indikator lain maka akan ada
kemungkinan trayek pH-nya jauh dari titik ekuivalen. Titrasi asidi-alkalimetri
memiliki beberapa keuntungan yaitu pelaksanaannya mudah dan cepat, ketepatan

dan ketelitiannya juga cukup tinggi (Yurida dkk., 2013).
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METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan pada bulan November — Desember 2022 di
Laboratorium Biokimia Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas

Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah beaker glass, rangkaian alat
soxhlet, hot plate, centrifuge, erlenmeyer, gelas ukur, corong pisah, termometer,
neraca analitik, buret, statif, batang pengaduk, labu volumetrik, pipet volumetrik,
kertas saring, dan botol semprot.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah bekatul beras merah, n-
heksana, karbon arang aktif, asam fosfat, HClI 6M, KI, NaOH, indikator
phenolpthalein, natrium thiosulfat, asam asetat glasial, kloroform, alkohol 95%,

dan akuades.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini dilakukan melalui pengujian eksperimental di laboratorium.
Sampel bekatul disaring dengan ayakan 60 mesh dan diekstraksi dengan pelarut n-
heksana menggunkan metode soxhlet selama 3,5 jam pada suhu 60°C. Kemudian

didestilasi dengan menggunakan rotary evaporator pada suhu 60°C. Setelah itu,

35
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didegumming dengan memanaskan minyak bekatul pada suhu 80°C dengan asam
fosfat 9% terhadap minyak dengan pengadukan 300 rpm selama 40 menit dan
disentrifugasi. Kemudian dilakukan proses adsorpsi dengan variasi konsentrasi
3% ,5% , dan 7% (b/b), serta variasi lama adsorpsi selama 40, 60, dan 80 menit.
Rancangan penelitian yang digunakan dalam penelitian ini adalah Rancangan
Acak Kelompok (RAK). Variabel penelitian dalam penelitian ini ada 2 yaitu,
variabel pertama adalah konsentrasi karbon arang aktif dengan 3 level dan
variabel kedua adalah waktu adsorpsi dengan 3 level.

1. Variabel pertama: konsentrasi karbon arang aktif, K1 : 3%, K2 : 5%, K3 :
7%
2. Variabel kedua: waktu adsorpsi, t1 : 40 menit, t2 : 60 menit, t3 : 80 menit

Kombinasi perlakuan adalah sebagai berikut:

Tabel 3.1 Kombinasi perlakuan adsorpsi dengan arang aktif

K1 K2 K3
tl K1tl K2tl K3tl
t2 K1t2 K2t2 K3t2
t3 K1t3 K2t3 K3t3

Masing-masing sampel dilakukan tiga kali pengulangan sehingga terdapat
27 variasi perlakuan. Proses selanjutnya adalah dilakukan uji kualitas yaitu uji

bilangan peroksida dan kadar asam lemak bebas.

3.4 Tahapan Penelitian
a. Preparasi sampel,
b. Ekstraksi minyak bekatul dengan soxhlet,

c. Evaporasi pelarut,
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d. Proses degumming,

e. Proses pengaktifan arang,

f. Proses adsorpsi,

g. Uji kualitas minyak bekatul,

h. Analisis data.

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Preparasi Sampel

Bekatul beras merah sebanyak 4000 gram disaring menggunakan ayakan
ukuran 60 mesh kemudian dibungkus dengan alumunium foil. Lalu, sampel
dioven pada suhu 103°C selama 15 menit. Setelah itu, didinginkan pada suhu
ruang. Sampel yang telah kering disimpan pada suhu 4°C untuk proses

selanjutnya.

3.5.2 Ekstraksi Minyak Bekatul dengan Soxhlet

Ektraksi soxhlet menggunakan pelarut n-heksana. Ditimbang sebanyak 25
gram sampel bekatul beras merah dan dibungkus dengan menggunakan kertas
saring. Kemudian dimasukkan ke dalam alat soxhlet yang telah dirangkai dengan
kondensor dan labu didih. Dimasukkan pelarut n-heksana sebanyak 200 ml ke
dalam labu leher tiga. Ekstraksi dilakukan selama 3,5 jam pada suhu 60°C

(Purwanto dkk., 2014; Widarta dan Anata., 2013) .
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3.5.3 Evaporasi Pelarut
Proses evaporasi pelarut merupakan kelanjutan dari proses ekstraksi. Saat
proses ekstraksi minyak bekatul kasar masih bercampur dengan pelarutnya.
Minyak bekatul kasar 100 mL dimasukkan ke dalam labu alat bulat 250 mL.
Dirangkai alat evaporasi yaitu rotary evaporator. Kemudian, dipanaskan labu alas
bulat secara perlahan sampai mendidih. Pelarut akan menguap dan tertampung
dalam labu penampung setelah melewati kondensor. Proses destilasi berlangsung
sampai kental atau tidak ada pelarut yang menetes pada suhu 60°C (Handayani

dkk., 2021).

3.5.4 Proses Degumming

Minyak bekatul 210,3 mL dipanaskan pada suhu 80 °C dengan asam fosfat
9% (v/v) terhadap minyak dengan pengadukan 300 rpm menggunakan stirrer
selama 40 menit. Setelah itu, disentrifugasi selama 30 menit. Kemudian minyak

hasil sentrifugasi disaring atau difiltrasi (Aziz dkk., 2008).

3.5.5 Proses Pengaktifan Arang

Proses pengaktifan arang dilakukan sebelum arang digunakan dalam
proses adsorpsi. Sebanyak 30 gram arang ditambahkan dalam larutan aktivator
HCI 6 M sebanyak 60 mL. Kemudian, diaduk dengan strirrer selama 3 jam dengan
kecepatan 300 rpm. Didapatkan sampel pasta arang. Setelah itu campuran karbon
arang aktif dan HCI disaring dan dicuci sampai filtrat netral atau pH 7. Sampel
pasta arang yang telah netral dikeringkan dalam oven pada suhu 100°C selama 2

jam. (Aziz dkk., 2008).
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3.5.6 Proses Adsorpsi

Minyak bekatul sebanyak 10 gram dimasukkan ke dalam beaker glass.
Kemudian ditambahkan karbon arang aktif dengan variasi konsentrasi 3%, 5%,
dan 7% (b/b). Selanjutnya diaduk dengan variasi waktu 40 menit, 60 menit, dan
80 menit dan dipanaskan pada suhu 80°C. Minyak bekatul hasil pemurnian

disentrifugasi dan didapatkan minyak murni (Aziz dkk., 2008).

3.5.7 Uji Kualitas Minyak Bekatul
3.5.7.1 Penentuan Asam Lemak Bebas

Ditimbang sebanyak 1 gram minyak bekatul ke dalam erlenmeyer 250 ml.
Kemudian ditambahkan alkohol 95% sebanyak 25 mL ke dalam sampel, dan
dilarutkan. Selanjutnya, ditambahkan 3 tetes indikator fenolftalein. Dititrasi
dengan larutan standar NaOH 0.1 N sampai titik akhir tercapai. Titik akhir
ditandai dengan perubahan warna menjadi merah muda dan tidak hilang selama
30 detik. Bilangan asam dihitung dengan menggunakan rumus berikut (Handayani

dkk., 2021):

%FFA = VxMNaOH x BM X 100%

W x 1000

Keterangan:

V :Volume larutan titer digunakan

W : Berat uji contoh (gram)

BM : Berat molekul minyak (% basis asam oleat)
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3.5.7.2 Penentuan Bilangan Peroksida
Sampel minyak bekatul beras merah ditimbang sebanyak 5 gram dalam
labu erlenmeyer 250 mL. Lalu ditambahkan 30 ml campuran dari kloroform
dengan asam asetat dengan perbandingan 2:3. Selanjutnya ditambahkan larutan Ki
jenuh sebanyak 0,5 mL dan dikocok selama 1 menit. Kemudian ditambahkan 30
mL akuades, lalu ditambahkan amilum 1% 0,5 ml dan dititrasi dengan Na,S,0;
0,1 N hingga larutan berubah warna dari warna biru sampai menghilang. Rumus

penentuan bilangan peroksida sebagai berikut (Suroso, 2013):

(VNa2S203) x N Na2S203 x 1000
w

Bilangan peroksida =

Keterangan:

V Na;S;03 = Volume titrasi sampel yang diuji (mL)

N Na,S;0;3 = Normalitas senyawa Na,S;03

wW = Berat yang dimiliki oleh sampel yang diuji (g)

3.5.8 Analisis Zat Kimia Minyak Bekatul Menggunakan GC-MS

Minyak bekatul ditimbang sebanyak 0,4 gram dalam erlenmeyer.
Kemudian ditambahkan larutan H,SO4 0,5 mL dan 2,4 mL metanol. Kemudian
diaduk dengan magnetic stirrer selama 60 menit dan diambil sebanyak 1 pL
minyak bekatul. Selanjutnya diinjeksian ke dalam instrumen GC-MS dengan

operasi menggunakan kolom Agilent 30 m serta diameter 0,25 mm dengan suhu
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oven 50°C - 300 °C, dan tekanan gas pembawa Helium 12,0 kPa, serta total laju

15,9 mL/menit (Igbal., 2016).

3.7 Analisis data

Data yang diperoleh dalam penelitian ini adalah kadar asam lemak bebas
dan bilangan peroksida yang terkandung dalam minyak bekatul, selanjutnya
dianalisis menggunakan Analisis of Varian (ANOVA) two way. Apabila terdapat
perbedaan antar, maka dilanjutkan Uji Jarak Berganda Dunchan’s untuk

mengetahui secara detail data mana yang berbeda secara signifikan.



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Pemurnian minyak bekatul menggunakan karbon arang aktif memberikan
pengaruh terhadap nilai kadar asam lemak bebas dan bilangan peroksida. Semakin
tinggi konsentrasi karbon arang aktif dan waktu adsorpsi maka semakin rendah
kadar asam lemak bebas dan bilangan peroksida yang dihasilkan. Pada uji kadar
asam lemak bebas minyak bekatul semua perlakuan berkisar antara 0,24234 -
0,14677% memenuhi standar SNI 01-3741-2013 vyaitu maksimal 0,3%.
Sedangkan pada uji bilangan peroksida berkisar antara 9,333 — 2,000 yang
memenuhi standar SNI 3741:2013 maksimal 10 mek O,/Kg. Pada uji GC-MS
terdapat 14 senyawa yang terdeteksi, dan setelah proses adsorpsi menjadi 13
senyawa. Senyawa yang dominan pada minyak bekatul beras merah adalah asam
linoleat, asam oleat, dan asam palmitat Terdapat perbedaan pada senyawa minyak
bekatul sebelum dan setelah proses adsorpsi yaitu hilangnya senyawa Cholest-5-
ene, 3-bromo-, (3.beta.), yang mana berdasarkan penelitian ini senyawa tersebut

teradsorp oleh karbon arang aktif.

5.2 Saran

Perlu adanya penelitian lebih lanjut untuk mempelajari pemanfaatan
minyak bekatul hasil pemurnian pada bidang selain bahan makanan seperti dalam
bidang kosmetik, sehingga minyak bekatul dapat dimanfaatkan dimasa

mendatang, serta melakukan penelitian untuk menentukan konsentrasi arang aktif
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dan waktu adsorpsi yang optimum untuk menurunkan kadar asam lemak bebas

dan bilangan peroksida.
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