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KATA PENGANTAR

alah satu tugas penting LPPM IPB adalah melaksanakan seminar hasil
penelitian dan mendiseminasikan hasil penelitian tersebut secara berkala
dan berkelanjutan. Pada tahun 2012, sebanyak 219 judul kegiatan
penelitian telah dilaksanakan. Penelitian tersebut dikoordinasikan oleh LPPM IPB
dari beberapa sumber dana antara lain Daftar Isian Pelaksanaan Anggaran (DIPA)
IPB. Direktorat Jenderal Pendidikan Tinggi (DIKTI), Kementrian Pertanian
(Kementan) dan Kementrian Negara Risct dan Teknologi (KNRT) dimana
scbanyak 202 judul penelitian tersebut tclah dipresentasikan dalam Seminar
Hasil-Hasil Penelitian IPB yang dilaksanakan pada tanggal 10-11 Desember 2012
di Institut Pertanian Bogor.
Hasil penelitian tersebut sebagian telah dipublikasikan pada jurnal dalam
dan luar ncgeri, dan sebagian dipublikasikan pada prosiding dengan nama
Prosiding Seminar Hasil-Hasil Penelitian IPB 2012, yang terbagi menjadi 3 (tiga)
buku yaitu :
Bukul : Bidang Pangan
Bidang Biologi dan Kesehatan

Buku Il : Bidang Energi
Bidang Sumberdaya Alam dan Lingkungan
Bidang Teknologi dan Rekayasa

Buku Il : Bidang So.sial, Ekonomi, dan Budaya

Meclalut publikasi hasil penelitian ini, maka runutan dan perkembangan
penelitian IPB dapat diketahui, sehingga road map penelitian 1IPB dan lembaga
penelitian mitra IPB dapat dipetakan dengan baik.

Kami ucapkan terima kasih kepada Rektor dan Wakil Rektor IPB yang telah
mendukung  kegiatan Seminar Hasil-Hasil Penelitian ini, para Reviewer dan
panitia yang dengan penuh dedikasi telah bekerja mulai dari persiapan sampai
pelaksanaan kegiatan seminar hingga penerbitan prosiding ini terselesaikan
dengan baik.

Semoga Prosiding Seminar Hasil-Hasil Penelitan IPB 2012 init dapat

bermantaat bagi semua. Atas perhatian dan kerjasama yang baik diucapkan terima
kasih.

Bogor, Mei 2013

Prof.Dr.Ir. Bambang Pramudya N., M.Eng
NP 19500301 197603 1 001
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TEKNOLOGI SEPARASI BAHAN AKTIF TEMULAWAK
MENGGUNAKAN BIOPOLIMER TERMODIFIKASI
DARI SERABUT ELA SAGU
(Separation Technology of Java Turmeric Active Compounds
using Modified Biopolymer from Sago Waste Fiber)

Tun Tedja Irawadi’”, Henny Purwaningsihm,
Zainal Alim Mas’ud"”, Mohammad Khotib"?
YLaboratorium Kimia Terpadu IPB,

*Dept. Kimia, Fakultas Matematika dan IPA, IPB

ABSTRAK

Indonesia memiliki potensi tanaman obat herbal yang besar, namun penggunaannya
masih sebagai jamu tradisional. yang secara ekonomis nilainya jauh lebih rendah
dibandingkan setelah menjadi obat/produk murni. Sementara itu, potensi biopolimer dari
limbah padat sagu sangat berlimpah di Indonesia (~7 juta ton/tahun) dan akan meningkat
jika sagu telah dibudidayukan. Serabut ela sagu adalah salah satu limbah padat hasil
samping ekstraksi pati sagu yang mengandung biopolimer lignoselulosa. Biopolimer
serabut ela sagu dimedifikasi melalui teknik kopolimerisasi cangkok dan taut silang
dengan senyawa akrilamida. Selulora-g poliakrolamida adalah produk hasil modilikasi.
yang selanjutnya digunakan sebagai material separator dalam teknik kromatografi dengan
spesifikasi material, yaitu nisbah backbone polymer:monomer adalah 1:1 dan penaut
silang 6.67%. Komposisi kimia biopolimer serabut ela sagu yang digunakan sebagai
backbene polymer adalah 86.79% ea-selulosa, 93.57% holoselulosa, dan 0.37% lignin.
Xantorizol dapat dipisahkan dengan baik menggunakan separator buatan selulosa-g-
poliakrilamida dari senyawa-senyawa pengotor. Kinerja pemisahan separator buatan
dievaluasi dengan menggunakan kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT). Hasil
penelitian ini menunjukkan bahwa xantorizol dan senyawa-senyawa pengotornya dapat
dipisahkan dengan baik menggunakan material separator buatan, vaitu selulosa-g-
akrilamida. Hasil interprestasi dengan teknik spektroskopi '"H NMR menunjukkan bahwa
senyawa xantorizol vyang Jipisahkan dengan material separator buatan selulosa-g-
poliakrilamida identik dengan senyawa xantorizol pustaka acuan.

Kata kunci: Temulawak, serabut ela sagu, kopolimerisasi, separasi, bioaktif.
ABSTRACT

Indonesia has many potential herbal plants, however their utilizing are still as traditional
medicine (jamu), of which the economic value is much lower compare to drug/pure

nro fugte Adan n:k\mla tho ampannt f g-nlir‘ caan wactes 1¢ ahnndanece in Indanevia
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estmated 7 million tons/year, and will significantly increase when this plant has been
well cultivated. Sago waste fiber is one of solid by-products resulted from extraction
process of sago starch-containing lignocellulosic biopolymers. Biopolymer from sago
waste fiber was then modified through grafting-crosslinking copolymerization technique
using acrylamide compounds. Cellulose-g-polyacrylamide was modified product. Its
performance was evaluated as a separator material in chromatographic techniques. The
moditied product specifications were as follow: backbone polymer and monomer ratio
was I:1 and crosslinker concentration was 6.67%. The chemical compositions of sago
waste fiber biopolymer used in this study were 86.79% ot a-cellulose, 93.57% of
holocellulose, and 0.37% of lignin. The result showed that xanthorrizol can be separated
well from impurities by using cellulose-g-polyacrylamide as a synthetic separator
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material. Separation performance of synthetic separator material was then evaluated using
high performance liquid chromatography technique (HPLC). The 'H NMR spectrum
showed that xanthorrizol resulted from this study was identical to reference xanthorrizol.

Keywords: Java turmeric, sago, copolymerization, separation, bioactive.

PENDAHULUAN

Potensi Indonesia sebagai sumber tanaman herbal sangat besar. Kebutuhan
akan ekstrak tanaman herbal (seperti ekstrak temulawak) yang murni sebelum
diaplikasikan sebagai bahan fitofarmaka dan berbagai obat-obatan modern
mendorong pengembangan teknologi proses separasi/pemurnian. Material
separator dengan daya resolusi tinggi sangat diperlukan untuk pemurnian ekstrak

temulawak.

Temulawak (Curcuma xanthorrhiza) merupakan tanaman yang berasal dari
Indonesia dan banyak dibudidayakaﬁ'di Jawa, Bali, dan Maluku. Temulawak
dilaporkan memiliki berbagai aktivitas biologis seperti antitumor, antiintflamasi,
antioksidan, hepatoprotektif, dan anti-bakteri (Ravindran e a/. 2007). Kandungan
rimpang temulawak segar terdiri atas pati (48,00-59,64%), kurkuminoid
(1,60-2,20%), dan minyak atsini (1,48-1,63%) (Sidik er al. 1995). Teknologi
separasi bahan aktif temulawak umumnya dilakukan dengan teknik kromatogratfi
(Gupta er al. 1999; Jadhav et al. 2007). Hal yang sangat esensial dalam teknik
kromatografi ini adalah pemisahan menggunakan mater il separator sebagai fase

diam.

Ela sagu (hampas) adalah limbah padat selain kulit batang yang dihasilkan
pada saat ekstraksi pati sagu (Metroxylon sago). Pada saat ekstraksi pati sagu akan
dihasilkan 3 (tiga) limbah, vyaitu kulit batang sagu (bark), limbah padat berserat
(efa sagu~hampas), dan air limbah. Ela sagu mengandung sekitar 66% pati dan
14% serat kasar serta 25% lignin (Awg-Adeni et al. 2010). Pada proses ekstraksi
pati sagu. limbah padat berserat yang masih mengandung sedikit pati merupakan
masalah utama, khususnya untuk pabrik berskala besar, karena jumlahnya yang

sangat banvyak.

Rekayasa bicpolimer serabut ela sagu imenjadi material separator dapat

menjadi salah satu solusi dalam rangka mendorong kemandirian usaha nasional
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akan kebutuhan material separator karena selama ini material separator diperoleh
dengan cara impor. Selain itu, adanya material separator yang mampu
memisahkan bahan aktif dalam ekstrak temulawak akan mendorong ketersediaan
ekstrak murni temulawak untuk kebutuhan industri farmasi. Penelitian ini
bertujuan untuk mendapatkan material separator buatan berbasis biopolimer dari
serabut ela sagu yang tidak memiliki nilai ekonomis atau saintifik menjadi bahan
yang bernilai tinggi karena kemampuannya dalam memisahkan bahan aktif dari

ekstrak temulawak.

METODE PENELITIAN

Pemisahan Ekstrak Temulawak Menggunakan Material Separator Buatan
Selulosa-g-Poliakrilamida

Ekstrak temulawak diperoich melalui proscs ckstiaksi padat-cair, yaitu
menggunakan 2 pelarut (heksana dan etanol/EtOH). Fraksi heksana memberikan
rendemen terbaik. Fraksi heksana dengan konsentrasi 0.67 g/mL lalu dimurnikan
dengan menggunakan kolom buatan berbasis serabut ela sagu. Selanjutnya, kolom
kaca berukuran ¢ 1.8x325 cm ditambahkan selulosa-g-poliakrilamida setinggi
20-22 cm. Fase diam buatan dikemas menggunakan metanol (MeOH).
Gelembung udara yang terperangkap di dalam kolom dihilangkan dengan cara
sonikasi. Kolom preparatif buatan. vaitu selulosa-g-poliakrilamida lalu dibiarkan
selama satu malam untuk mendupatkan hasil kemasan yang baik. Kolom yang
telah dikemas dengan MeOH diganti dengan pelarut yang akan digunakan pada
awal pemisahan. Setelah siap, kolom berisi material buatan ditambahkan pasir laut
{(sea sand) setinggi 1 cm. Pasir jaut berfungsi nntuk memberikan keseragaman
pemisahan pada saat proses pemisahan dimulai, sehingga kinerja material
separator dapat diketahui lebih hiik. Fraksi yang diperoleh dart hasil optimasi
selanjutnya dipisahkan dengan kolom yang sudah disiapkan. Eluat ditampung
setiap 3 mL dengan menggunakan vial kecil dan selanjutnya divapkan.
Evaluasi Kinerja Separator Selulosa-g-Poliakrilamida dalam Memisahkan
Bahan Aktif Temulawak Menggeunakan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

Fraksi dari ekstrak temulaw . vang telah dipisahkan melalui kolom buatan

disuntikkan ke instrumen kromatografi cair kinerja tinggi (HPLC) dengan volume
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10 uL.. Kolom HPLC yang digunakan adalah Lichrospher 60 RP Select B 5.0 um
4,0x125 mm atau Waters Novapack C18 5.0 um 3,9x 150 mm dengan detektor UV
210 and 360 nm. Pelarut yang digunakan adalah 60% aqueous MeCN dalam 5%
asam fosfat. Kromatogram dari setiap subfraksi dianalisis dan kinerja pemisahan

dari separator buatan dievaluasi.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Fraksi heksana dari ekstrak temulawak dipisahkan dengan menggunakan
kolom buatan berbasis serabut ela sagu. Spesifikasi bahan baku selulosa yang
digunakan scbagai backbone polymer dalam membuat material separator selulosa-
g-poiiakrilamida adaiah lignin 0.37% holoselulosa 93.57%, a-sclulosa 86.79%.
dan uvkuran partikel 100 mesh. Spestiikasi produk sintetik yang digunakan sebagal
material scparator untek pemisahan ekstrak temulawak adalah material separator
dengan nisbah backbone polymer.monomer akrilamida adalah 1:1 dan konsentrasi
penaut silang 6.67%. Fraksi heksana dart ekstrak temulawak (0.67 g/mlL)
dipisahkan dengan menggunakan material separator/fase diam buatan selulosa-g-

poliakrilamida dengan spesifikasi terschut.

Proses pemisahan ekstrak temulawak dilakukan dengan kolom kromatografi
(¢ 20x1.8 cm) dengan imcnggunakan eiuen heksana dan menghasilkan
20 subfraksi (3 ml/vial). Setiap subfraksi dianalisis kandungan xantorizol-nya
menggunakan teknik HPLC analitik dan dievaluasi kinerja pemisahan xantorizol-
nya. Sebelum dipisahkan dengan muaterial separator buatan, sejumlah kecil fraksi
heksana temulawak dipisahkan dengan HPLC kolom Lichrospher 60 RP Select B
5,0 pm 4.0x125 mm, UV 210 and 360 nm dengan eluen 60% aqu-ous MeCN
dalam 5% asam fosfat. Profil kromatogram dari fraksi heksana disajikan pada
Gambar 1.

Dari Gambar 1, fraksi heksana temulawak mengandung senyawa xantorizol
(waktu retensi 4.4 menit) yang dideieksi dengan detektor UV pada panjang
gelombang 210 dan 366 nm. Untuk whap selanjutnya {raksi heksana ekstrak
temulawuak yong digunakan sebagai sampel pada tahap evaluasi kinerja. Fraksi

heksana juga mengandung sejumlah senvawa pengotor dengan waktu retensi
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antara 0.0-4.0 menit dan 5.0-15.0 menit. Setelah dipastikan bahwa fraksi heksana
mengandung senyawa xantorizol, maka fraksi heksana selanjutnya dimurnikan
dengan material separator buatan sehingga diperoleh 20 subfraksi. Setiap
subfraksi dianalisis dengan HPLC untuk mengevaluasi kinerja material separator
yang terbuat dari biopolimer serabut ela sagu yang termodifikasi. Hasil analisis
lanjut dari 20 subfraksi dengan HPLC, kromatogram yang memberikan kadar
xantorizol yang tinggi (>80% kemurnian) adalah subfraksi 6, 7, dan 8. Senyawa-
senyawa pengotor yang terdapat dalam fraksi heksana dapat dipisahkan dengan
baik oleh fase diam. Senyawa-senyawa pengotor tersebut ierkonsentrasi pada

subfraksi 5 (Gambar 2).

A1 366 nm
A2 210 nm
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Gambar 1. Profil kromatogram HPLC dari fraksi hcksana temulawak (Coxanthorriza
Roxb.}). Senyawa pengotor ditandai dengan kotak bergaris hitam.

m\v [ . i L AL A MR o ekl o Mk B em ke ook 8 L evems beme e e e h e e at e e e B R L R T
! A A 366 nm
: i
} i j ‘.\ A; 210 nm
i r: Py
1 P
20 I &
ot |
oo b [
1 . f‘
§ i H ! i‘», [N
ol oL N
T [ .
- R A T T | A A R A B
0.0 28 ! 75 100 123 IRRE 1% 200
i

Gambar 2. Profil kromatogram HPLC subfraksi 5 dari fraksi heksana temulawak
(C. xanthorriza Roxb),

Xantorizol dengan kemurnian terbaik diperoleh dari subfraksi 6, 7, dan 8
{(Gambar 3). Hasil apalisis HPLC menunjukkan bahwa campuran xantorizol
beserta peogotornya dapat dipisahkan dengan baik dengan micnggunakan material

separator buatan, yaitu selulosa-g-poliakrilamida. Dari ketiga subfraksi (6, 7, dan
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8) tersebut subfraksi 8 memberikan kemurnian hampir 95%, sedangkan subfraksi
6 dan 7 memberikan kemurnian > 85%. Selanjutnya subfraksi 9 menunjukkan
kromatogram sudah tidak mengandung xantorizol dan terkonsentrasi pada
subfraksi 6, 7, dan 8. Hasil analisis kromatogram HPLC untuk seluruh fraksi
menunjukkan bahwa komponen aktif xantorizol dapat dipisahkan dengan baik

menggunakan material separator buatan selulosa-g-poliakrilamida.
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Gambar 3. Profil kromatogram HPLC subfraksi 6, 7, 8, dan 9 dari fraksi heksana
temulawak (C. xanthorriza Roxb.) dengan menggunakan detektor UV.

Konfirmasi kemurnian xantorizol pada salah satu subfraksi juga diperoleh
dengan cara yang sama, namun detektor UV digantd dengan detektor indeks

refraksi. Kromatogram HPLC yang menggunakan detektor indeks refraksi dapat
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dilihat pada pada Gambar 4. Detektor indeks refraksi dapat mendeteksi senyawa-
senyawa pengotor yang tidak memberikan serapan pada A= 210 nm atau
A=360 nm, sehingga kemurnian sampel yang diperoleh lebih meyakinkan. Profil
kromatogram subfraksi 8 disajikan pada Gambar 4. Pemisahan dilakukan dengan

kondisi yang sama untuk detektor UV.

min( RIUE

4,817

Gambar 4. Proiil kromatogram HPLC subfraksi 8 dari fraksi heksana temuiawak
(C. xanthorriza Roxb.) dengan menggunakan detektor indeks refraksi.

Dari hasil analisis HPLC fraksi heksana temulawak yang menggunakan
detektor UV maupun detektor indeks refraksi, senyawa aktif xantorizol dapat
dipisahikan dengan baik dari senyawa-senyawa pengotor. Material separator
buatan yang digunakan untuk memisahkan bahan aktif temulawak memiliki sifat
yang hampir mirip dengan salah satu produk material separator komersil, yaitu

normal silika yang diproduksi oleh MERCK.

Evaluasi Kinerja Material Separator
Konfirmasi kemurnian senyawa aktif xantorizol yang diperoleh melalui
pemisahan dengan menggunakan material separator buatan (berbasis serabut ela

sagu) dilakukan melalui identifikasi spektrum 'H NMR (Gambar 5).

Proses pemnisahan komponen xantorizol dart ekstrak temulawak seharusnya
tidak menghasilkan artefak, yaitu senyawa baru yang timbul akibat proses
pemisahan. Untuk meyakinkan bahwa xantorizol yang terbentuk tidak mengalami
perubahan selama proses pemisahan, maka dilakukan analisis menggunakan
spektrum 'H NMR serta pengukuran sudut putar dari xantorizol hasil pemisahan
dengan muteri2l separator buatan. Selanjutnya, hasil yang diperoleh dibandingkan

dengan spektrum dan informasi dari pustaka acuan. Data spektrum 'H NMR yang
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dibandingkan adalah geseran kimia (8, ppm), pola pembelahan/pemenggalan, dan
tetapan koplingnya.

Hasil pengukuran menunjukkan bahwa spektrum xantorizol dari hasil
pemisahan dengan kolom buatan (Gambar 6a) identik dengan spektrum dari
pustaka acuan (Gambar 6b). Dalam hal ini dapat dikatakan bahwa material
separator yang berbasis limbah serabut ela sagu berhasil memisahkan senyawa

aktif xantorizol dari ekstrak kasar temulawak.
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Gambar 5. Spektrum 'H NMR dari xantorizol hasil pemisahan dengan material separator

buatan.
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Gambar 6. (¢ Struktur  senyawa  xantorizol  yang diperoleh dengan  pemisahan
noococunakan kolom buatan. by struktur xantorizol dari pustaka acuan
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KESIMPULAN

Spesifikasi material separator yang digunakan untuk pemisahan ekstrak
temulawak adalah komposisi kimia backbone polymer: lignin 0,37%,
holoselulosa 93,57%. a-selulosa 86,79%, nisbah backbone polymer:monomer
akrilamida = 1:1, dan penaut silang 6.67%.

Kinerja material separator buatan dalam memisahkan bahan aktif rimpang
temulawak telah dievaluasi untuk pemisahan xantorizol yang terdapat dalam
frakst heksana rimpang temulawak (C. xanthorriza Roxb.) dan menunjukkan
kinerja pemisahan yang baik dengan kemurnian xantorizol, yaitu sekitar

85-95%.

. Hasil Interpretasi dengan teknik spektroskopi 'H NMR dan sudut putar

menunjukkan senyawa xantorizol yang dipisahkan dengan material separator
buatan, yaitu selulosa-g-poliakritamida adalah identik dengan  senyawa

xantorizol dari pustaka acuan.
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