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(57)	Abstrak	:

Invensi	ini	bertujuan	untuk	separasi	fitosterol	dari	fraksi	tidak	tersabunkan	distilat	deodorizer	yang	mengandung	fitosterol	menggunakan	rekristalisasi	pelarut	suhu
rendah.	Metode	separasi	fitosterol	dengan	teknik	rekristalisasi	pelarut	suhu	rendah,	dengan	tahapan	sebagai	berikut:	melarutkan	fraksi	tidak	tersabunkan
menggunakan	heksana	dengan	nisbah	fraksi	tidak	tersabunkan:heksana	1:5,9		melakukan	kristalisasi	pada	suhu	-10⁰C	selama	22,52	jam,	melakukan	penyaringan
untuk	memisahkan	kristal	dengan	filtrat,	melakukan	rekristalisasi	(kristalisasi	kedua)	pelarut	suhu	rendah	fraksi	kristal	dengan	pelarut	heksana	pada	nisbah	fraksi
kristal:pelarut	1:10	dengan	suhu	0⁰C,	selama	72	jam.	Produk	kaya	fitosterol	yang	dihasilkan	mempunyai	kadar	fitosterol	sebesar	17,90%	terdiri	atas	stigmasterol
27,01%,	kampesterol	14,68%,	dan	β	sitosterol	58,31%.
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Deskripsi 

 
METODE SEPARASI FITOSTEROL DARI DISTILAT DEODORIZER DENGAN 

TEKNIK REKRISTALISASI PELARUT SUHU RENDAH 
 5 

 
Bidang Teknik Invensi 
 Invensi ini berhubungan dengan metode separasi fitosterol 

dari fraksi tidak tersabunkan distilat deodorizer yang dengan cara 

rekristalisasi (kristalisasi dua tahap)menggunakan pelarut heksan 10 

pada suhu rendah. Proses kristalisasi pertama menghasilkan dua 

fraksi, yaitu fraksi cair (filtrat) mengandung vitamin E kaya 

tokotrienol dan fraksi kristal mengandung fitosterol bersama 

senyawa lain, seperti squalen, lilin, hidrokarbon lain, dan 

vitamin E. Proses rekristalisasi (kristalisasi lanjutan) dilakukan 15 

pada fraksi kristal untuk memisahkan fitosterol dari skualen dan 

senyawa pengotor lain. Kristal dari proses rekristalisasi 

(kristalisasi kedua) mengandung konsentrat fitosterol.  

 
Latar Belakang Invensi 20 

Metode separasi fitosterol bertujuan untuk memisahkan 

fitosterol dari fraksi kristal dari kristalisasi pelarut suhu 

rendah fraksi tidak tersabunkan distilat deodorizer yang 

didalamnya masih terdapat senyawa lain seperti squalen, lilin, 

hidrokarbon lain, dan vitamin E.  25 

 Metode separasi fitosterol dengan rekristalisasi dilakukan 

dengan menggunakan suhu rendah dan pelarut yang sesuai dengan 

nisbah fraksi kristal:pelarut tertentu. Penggunaan suhu rendah 

ditujukan untuk memisahkan fitosterol dengan komponen lain yang 

tidak mengkristal pada titik beku fitosterol sehingga fitosterol 30 

dapat dipisahkan. Pada tahap pemisahan ini dilakukan dua kali 

kristalisasi.  Kristalisasi yang pertama adalah kristalisasi 

fraksi tidak tersabunkan, yang menghasilkan filtrat dan  fraksi 

kristal.  Kristalisasi kedua atau rekristalisasi adalah 

kristalisasi kembali fraksi kristal setelah fraksi kristal 35 

dilarutkan dalam pelarut yang sesuai. 

 Separasi dengan rekristalisasi dilakukan berdasarkan 

perbedaan melting point dari senyawa-senyawa yang ada pada fraksi 
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kristal dari kristalisasi pelarut suhu rendah yang pertama.  Fraksi 

kristal dari kristalisasi pelarut suhu rendah yang pertama masih 

mengandung pengotor berupa asam lemak bebas, vitamin E, lilin, dan 

hidrokarbon lain.   Pada suhu rendah yang tepat, senyawa sterol 

akan mengkristal sedangkan komponen pengotor lainnya tetap cair 5 

sehingga ada pada fraksi filtrat atau larut dalam pelarut.  Fraksi 

kristal yang mengandung fitosterol dipisahkan dari larutan melalui 

penyaringan pada suhu rendah.  Metode kristalisasi merupakan 

metode yang sederhana. 

 Invensi terdahulu untuk memperoleh fitosterol telah dilakukan 10 

dengan metode yang berbeda dan/atau bahan baku yang berbeda.  

Contohnya US Patent No. 2,957,891 tanggal 25 Oktober 1960 adalah 

tentang pemisahan fitosterol dari bahan tidak tersabunkan yang 

berasal dari cooking liquor pada proses pengolahan pulp kertas 

dengan krsitalisasi dua tahap yaitu menggunakan pelarut dengan 15 

kondisi keasaman tinggi dan pelarut dengan kondisi netral atau 

sedikit alkali.  Paten US 2002/0048613 A1 tanggal 25 April 2002 

tentang metode ekstraksi minyak coklat (chocolate oil) mengandung 

fitosterol menggunakan pelarut seperti petroleum eter. Penemuan 

yang dipatenkan dengan nomor paten US 2002/0183530 AI tanggal 5 20 

Desember 2002 berhubungan dengan metode pemurnian konsentrat 

fitosterol dengan menggunakan cairan bertekanan tinggi.  US 

6,762,312 B1 tanggal 13 Juli 2004 merupakan paten yang berkaitan 

dengan proses untuk memproduksi fitosterol dengan kemurnian tinggi 

melalui kristalisasi dengan campuran pelarut organik dan air atau 25 

alkohol rantai pendek.  Penemuan yang dipatenkan dengan nomor paten 

US 7,173,144 B1 tanggal 6 Februari 2007 adalah paten tentang metode 

untuk mendapatkan fitosterol dengan kemurnian tinggi meliputi 

saponifikasi menggunakan alkali dalam alkohol rantai pendek dan 

air dan kemudian dikristalisasi.  Paten nomor US2008/0015367 A1 30 

tangal 17 Januari 2008 adalah metode penyabunan distilat 

deodorizer dengan KOH dalam metanol-air.  Fraksi tidak tersabunkan 

tetap larut dalam campuran tersebut sehingga fitosterol dapat 

direkoveri karena bersifat tidak larut. Penemuan yang dipatenkan 

dengan nomor US 7,833,994 B2 tanggal 16 Nopember 2010 adalah proses 35 
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untuk mengekstraksi sterol dari serat jagung terhidrolisis 

menggunakan etanol. 

 Penggunaan teknik rekristalisasi pelarut suhu rendah pada 

separasi fitosterol pada invensi ini adalah didasarkan pada 

perbedaan melting point antar komponen yang adapada fraksi kristal 5 

dari kristalisasi pelarut suhu rendah yang pertama. Keuntungan 

metode ini sederhana dan aplikatif dengan menggunakan suhu rendah.  

Penggunaan suhu rendah sekaligus dapat mencegah kerusakan 

fitosterol. 

 Tujuan invensi ini adalah menyediakan metode separasi 10 

fitosterol distilat deodorizer dengan teknik rekristalisasi 

pelarut suhu rendah. 

 

Uraian Singkat Invensi 

 Invensi ini menghasilkan metode yang sederhana untuk 15 

menghasilkan fraksi fitosterol dari distilat deodorizer dari 

proses pemurnian minyak makan (edible oil).  Bahan baku yang 

digunakan adalah distilat deodorizer dengan bahan yang disukai 

adalah distilat asam lemak minyak sawit (DALMS) yang terlebih 

dahulu dilakukan saponifikasi menggunakan KOH dan etanol pada suhu 20 

65⁰C selama 32 menit. 

 Metode separasi fitosterol dari distilat deodorizer mengikuti 

tahapan-tahapan berikut: 

a. saponifikasi distilat deodorizer menggunakan KOH dan etanol 

b. menambahkan air dan heksana ke dalam distilat deodorizer yang 25 

telah tersaponifikasi 

c. memisahkan fraksi tidak tersabunkan dan fraksi tersabunkan, 
dengan mendiamkan campuran.  Fraksi tidak tersabunkan berada 

pada lapisan atas (heksana) dan fraksi tersabunkan terletak 

pada lapisan bawah (larut air). 30 

d. fraksi tidak tersabunkan, dievaporasi menggunakan rotary 

evoporator untuk menguapkan pelarut heksana. 

e. melarutkan fraksi tidak tersabunkan dari distilat deodorizer 
dengan pelarut heksana 

f. melakukan kristalisasi pelarut suhu rendah 35 
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g. melakukan penyaringan pada suhu rendah 

h. diperoleh filtrat dan fraksi kristal 

i. melakukan kristalisasi kembali fraksi kristal 

(rekristalisasi) menggunakan pelarut pada suhu rendah  

j. melakukan penyaringan pada suhu rendah 5 

k. diperoleh fraksi kristal yang merupakan fraksi kaya 

fitosterol 

 

Uraian Lengkap Invensi 

Sumber fitosterol yang digunakan adalah distilat deodorizer 10 

dan yang disukai adalah distilat asam lemak minyak sawit (DALMS) 

yang merupakan hasil samping dari proses pemurnian minyak sawit 

pada tahap deodorisasi berasal dari industri pemurnian minyak 

sawit kasar (CPO, crude palm oil) menjadi RBD PO (refined bleached 

deodorized palm oil).   15 

Invensi ini dilakukan dalam tiga tahap, yaitu saponifikasi, 

kristalisasi pelarut suhu rendah, dan rekristalisasi pelarut suhu 

rendah.  Masing-masing dilakukan dengan pentahapan sebagai 

berikut: 

Saponifikasi distilat deodorizer dilakukan dengan menggunakan 20 

KOH.  Sebanyak 100 g distilat deodorizer dimasukkan ke dalam 

erlenmeyer 2000 ml bertutup karet.  Kemudian ditambahkan etanol 

sebanyak 883 ml dan 5 g asam askorbat.  Erlenmeyer diberi gas N2 

selama 30 detik dan kemudian ditambahkan 50 ml KOH 50% (b/v).  

Erlenmeyer dipanaskan dalam waterbath suhu 65C selam 32 menit.  25 

Setelah pemanasan selesai, erlenmeyer didinginkan dan kemudian 

campuran  reaksi dipindahkan pada corong pemisah.   Sebanyak 1500 

ml heksana dan 2000 ml akuades  ditambahkan dan kemudian dikocok 

dan didiamkan sampai terbentuk dua lapisan.  Lapisan air di bagian 

bawah mengandung fraksi tersabunkan dan lapisan heksana di bagian 30 

atas mengandung fraksi tidak tersabunkan.  Heksana dihilangkan 

dari fraksi tidak tersabunkan dengan menggunakan evaporasi vakum.  

Fraksi tidak tersabunkan yang diperoleh sebesar 3,75%. 

Fraksi tidak tersabunkan dikristalisasi menggunakan pelarut 

heksana dengan nisbah fraksi tidak tersabunkan:pelarut 1:5,9 pada 35 
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suhu -10C selama 22,52 jam. Selanjutnya melakukan penyaringan 

untuk memisahkan filtrat dengan fraksi kristal. Fraksi kristal 

dikristalisasi kembali menggunakan tiga jenis pelarut, yaitu 

heksana, etanol, dan isopropanol. Masing-masing pelarut 

diaplikasikan pada nisbah fraksi kristal dengan pelarut 1:8, pada 5 

suhu 5C selama 72 jam. Dilakukan penyaringan kembali untuk 

memisahkan kristal yan diperoleh dari fraksi cair (filtrat) yang 

mengandung senyawa pengotor. Dari hasil percobaan diperoleh bahwa 

heksana merupakan pelarut terbaik yang menghasilkan kristal dengan 

kandungan fitosterol sebesar 11,79% (Tabel 1). 10 

Tabel 1. Seleksi jenis pelarut pada proses rekristalisasi  
         kristal mengandung fitosterol 

Jenis pelarut Kadar Fitosterol (%) 
Heksana 11,79 
Etanol 1,83 
Isopropanol 6,18 

 

Proses berikutnya adalah menggunakan pelarut terbaik (heksana) 

dari tahap sebelumnya untuk digunakan pada kondisi rekristalisasi 15 

pelarut suhu rendah untuk menentukan nisbah pelarut:fraksi kristal 

dan suhu rekristalisasi yang paling baik.  Kondisi rekristalisasi 

yang dilakukan adalah suhu rekristalisasi 0, 5, dan 10⁰C; nisbah 

fraksi kristal dengan pelarut 1:6, 1:8, dan 1:10.   Rekristalisasi 

dilakukan selama 72 jam.  Selanjutnya dilakukan penyaringan untuk 20 

memisahkan kristal yang mengandung fitosterol dan fraksi cair 

(filtrat) yang mengandung senyawa pengotor. Kadar fitosterol pada 

kristal yang dihasilkan dari percobaan rekristalisasi fraksi 

kristal dapat dilihat pada Tabel 2. 

Tabel 2. Kadar fitosterol (%) pada produk kaya fitosterol  25 
             distilat deodorizer 

Nisbah fraksi 
kristal:pelarut

Suhu (⁰C) 
0 5 10 

1:6 10,86 7,02 9,16 
1:8 11,23 9,26 8,45 
1:10 17,90 8,33 10,22 

 
 
 Hasil invensi ini diperoleh bahwa kondisi rekristalisasi 

fraksi kristal distilat deodorizer adalah suhu 0⁰C, nisbah fraksi 30 

kristal dengan pelarut heksana sebesar 1:10, dan lama 



6 
rekristalisasi 72 jam menghasilkan kadar fitosterol sebesar 17,90% 

(stigmasterol 27,01%, kampesterol 14,68%, dan β sitosterol 

58,31%).   
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7 
Klaim 

 

1. Suatu metode separasi fitosterol dari distilat deodorizer yang 
disukai adalah distilat asam lemak minyak sawit (DALMS)  dengan 

teknik rekristalisasi pelarut suhu rendah, dengan tahapan 5 

sebagai berikut: 

a. melarutkan fraksi tidak tersabunkan distilat deodorizer 

dengan pelarut; 

b. melakukan kristalisasi pada suhu -10⁰C selama 22,52 jam; 

c. melakukan penyaringan untuk memisahkan fraksi kristal dengan 10 

filtrat; 

d. melarutkan kristal yang diperoleh dari tahap c dengan nisbah 
fraksi kristal:pelarut 1:6 sampai 1:10;  

e. melakukan rekristalisasi (kristalisasi kedua) dengan suhu 

rekristalisasi 0 sampai 10C, dengan lama rekristalisasi 72 15 

jam. 

2. Suatu metode separasi fitosterol seperti pada klaim 1, dimana 
pelarut yang digunakan adalah heksana, etanol, isopropanol. 

3. Suatu metode separasi fitosterol dengan teknik rekristalisasi 
pelarut suhu rendah seperti pada klaim 1 dan 2, dimana pelarut 20 

yang disukai adalah heksana. 

4. Suatu metode separasi fitosterol dengan rekristalisasi pelarut 
suhu rendah seperti pada klaim 1, dimana suhu yang digunakan 

0⁰C. 

5. Suatu metode separasi fitosterol dengan rekristalisasi pelarut 25 

suhu rendah seperti klaim 1, dimana pelarutan fraksi kristal 

dari kristalisasi tahap pertama dengan pelarut menggunakan 

nisbah 1:10. 

6. Suatu metode separasi fitosterol dengan rekristalisasi pelarut 
suhu rendah seperti pada klaim 1, dimana waktu yang digunakan 30 

selama 72 jam. 

7. Suatu produk kaya fitosterol yang dihasilkan menurut klaim 1-6, 
dimana kadar fitosterol adalah  17,90% yang terdiri dari: 

stigmasterol 27,01%, kampesterol 14,68%, dan β sitosterol 

58,31%. 35 
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Abstrak 

 

METODE SEPARASI FITOSTEROL DARI DISTILAT DEODORIZER DENGAN 5 
TEKNIK REKRISTALISASI PELARUT SUHU RENDAH 

 

 Invensi ini bertujuan untuk separasi fitosterol dari fraksi 

tidak tersabunkan distilat deodorizer yang mengandung fitosterol 

menggunakan rekristalisasi pelarut suhu rendah. Metode separasi 10 

fitosterol dengan teknik rekristalisasi pelarut suhu rendah, 

dengan tahapan sebagai berikut: melarutkan fraksi tidak 

tersabunkan menggunakan heksana dengan nisbah fraksi tidak 

tersabunkan:heksana 1:5,9  melakukan kristalisasi pada suhu -10⁰C 

selama 22,52 jam, melakukan penyaringan untuk memisahkan kristal 15 

dengan filtrat, melakukan rekristalisasi (kristalisasi kedua) 

pelarut suhu rendah fraksi kristal dengan pelarut heksana pada 

nisbah fraksi kristal:pelarut 1:10 dengan suhu 0⁰C, selama 72 jam. 

Produk kaya fitosterol yang dihasilkan mempunyai kadar fitosterol 

sebesar 17,90% terdiri atas stigmasterol 27,01%, kampesterol 20 

14,68%, dan β sitosterol 58,31%. 
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