Prosiding Seminar Nasional Lingkungan Lahan Basah
Volume 5 Nomor 3 Halaman 27-31 April 2020

KAJIAN AWAL METABOLOMIK PADA EKSTRAK METANOL DAGING BUAH LIMAU
KUIT DENGAN ANALISIS GC-MS TIDAK TERTARGET

p-ISSN 2623-1611
e-ISSN 2623-1980

Initial Metabolomics Study on Methanol Extract of Limau Kuit Fruit Flesh
Using Untargeted GC-MS

Azidi Irwan'.*, Ahmad Budi Junaidi’
"Program Studi Kimia Fakultas MIPA Universitas Lambung Mangkurat, Banjarbaru-Kalsel, Indonesia
*Corresponding author: airwan@uim.ac.id

Abstrak. Penelitian ini bertujuan untuk mengkaji kandungan zat pada daging buah limau kuit pada kondisi tertentu dengan
metode Gas Chromatography-Mass Spectrophotometry (GC-MS) tanpa target. Daging bauh limau kuit dengan perlakuan
segar dan kering dimaserasi dengan pelarut metanol. Sampel buah limau kuit disiapkan dari buah segar yang baru dipetik
sebelum pukul 9 pagi. Dilakukan pengupasan untuk memisahkan kulit dan daging buahnya. Diambil daging buahnya
dipotong-potong sepanjang + 1 cm dan dijadikan sampel sebanyak 100 gram. Sampel tersebut kemudian dikeringkan pada
suhu 60°C selama tiga hari untuk mengurangi kadar airnya. Setelah itu masing-masing dari sampel daging buah segar dan
kering dimaserasi dengan metanol selama 5 hari. Maserat kemudian diuapkan dengan rotary evaporator pada suhu 60°C
kurang lebih 1 jam. Ekstrak kental kemudian dilarutkan kembali untuk analisis GCMS. Dari analisis GC-MS tanpa target
dihasilkan 10 komponen penyusun pada masing-masing sampel. Pada sampel basah terbaca senyawa-senyawa diduga
sebagai berikut: alanilglisina, fosgen, hidrazina, furfural, anhidrida metilmaleat, 1,3,5-triazina-2,4,6-triamina, 2,3-dihidro-3,5-
dihidroksi-6-metil-4H-piran-4-on, 5-hidroksimetil-2-furankarboksaldehida, timidin, dan asam butanocat. Sedangkan pada
sampel kering diperoleh: asam oksalat, metilsilana, asam karbamat, furfural, 3-metil-2,5-furandion5-metil-2-
furankarboksaldehida, dihidro-3-metilen-2,5-furandion, 2,3-dihidro-3,5-dihidroksi-6-metil-4H-piran-4-on,  5-hidroksimetil-2-
furankarboksaldehida, dan asam butanoat. Perlu dilakukan optimasi kondisi preparasi sampel daging buah limau kuit untuk
memberikan data ilmiah yang lebih akurat sebagai khazanah lokal Kalimantan.
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1. PENDAHULUAN

Sampai saat ini identitas yang akurat tentang
tanaman limau kuit masih simpang siur. Belum banyak
penelitian tentang tanaman limau kuit tetapi beberapa
penelitian telah memberikan nama ilmiah untuk limau
kuit seperti Citrus hystrix D.C. (Ariyani et al., 2018), dan
Citrus amblycarpa Hassk. Ochse (Puslit Biologi LIPI,
2017). Citrus hystrix D.C. adalah nama yang sudah
sangat terkenal untuk jeruk purut, sedangkan Citrus
amblycarpa Hassk. Ochse adalah nama untuk jeruk
limau atau jeruk limo. Sementara secara morfologis
limau kuit berbeda dengan jeruk purut dan jeruk limau.

Limau kuit diyakini merupakan jeruk khas lokal
Kalimantan Selatan dan Desa Sungai Tuan Kecamatan
Astambul adalah salah satu sentra produksi buah limau
kuit. Pencarian data iimiah limau kuit telah dilakukan
seperti taksonomi, penyebaran geografis,
pemanfaatan, budidaya tanaman, dan sebagainya.
Banyak hal tentang limau kuit belum diketahui, di
antaranya adalah dari aspek  metabolomik
(metabolomic). Metabolomik merupakan bidang baru
dari penelitan “omics” dengan menggunakan
teknologi-teknologi  analisis yang rumit  untuk
mengidentifikasi jenis, lokasi, dan jumlah metabolit
terutama dalam bentuk molekul-molekul ber-BM

rendah pada waktu atau kondisi khusus dalam tubuh
makhluk hidup atau produknya (Ramaden, 2009; Putri
et al, 2013a; Kosmides et al., 2013; Clish, 2015).
Pendekatan metabolomik mencakup penentuan sistem
secara simultan dan menyeluruh terhadap metabolit
pada waktu atau kondisi tertentu (Hall, 2006). Berbagai
instrument sekarang telah dikembangkan untuk

keperluan tersebut seperti  Nuclear Magnetic
Resonance (NMR), Supercritical Fluid
Chromatography ~ Mass ~ Spectrometry  (SFCMS),

Capilarry Elecrophoresis Mass Spectrometry (CEMS),
Liquid Chromatography Mass Spectrometry (LCMS),
High Performance Liquid Chromatography (LCMS),
dan Gas Chromatography Mass Spectrometry (GCMS)
(Putri et al., 2013b).

GCMS sangat cocok dan secara luas digunakan
untuk meneliti senyawaan ber-BM rendah dan volatil
dari berbagai jenis tumbuhan dan juga turunan-
turunannya seperti kopi (Choi et al., 2010; Jumhawan
et al., 2013), kentang (Uri et al., 2014), clary sage,
lavender, jeruk lemon, dan jeruk lainnya (Wu et al.,
2014).  Analisis GCMS tidak tertarget (untargeted
GCMS) dianggap handal untuk menjelaskan sidik jari
metabolit dari jeruk limau sehingga dapat digunakan
sebagai informasi awal untuk penelitian lebih lanjut
untuk berbagai keperluan ilmiah atau pun praktis
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(Budiarto et al., 2017). Secara umum tumbuhan jeruk
mengandung minyak atsiri sehingga jeruk memiliki
aroma-aroma yang khas dan bervariasi. Oleh karena
itu diduga metabolit yang dihasilkan nantinya banyak
mengandung molekul-molekul yang mudah menguap
yang umumnya adalah dari golongan terpena dan
turunannya.  Akan tetapi diharapkan juga akan
ditemukan penyusun lainnya seperti asam-asam
karboksilat (asam lemak), ester, vitamin-vitamin, dan
lain-lainnya.

Pada penelitian ini akan dilakukan ekstraksi
terhadap sampel buah limau kuit dengan metode
maserasi menggunakan metanol.  Ekstrak yang
diperoleh kemudian dianalisis dengan GCMS tidak
tertarget/tanpa target. Sampel buah limau kuit diambil
dari desa Sungai Tuan, Kecamatan Astambul,
Kabupaten Banjar.

2. METODE
2.1. Alat dan Bahan

Alat yang digunakan: pisau, gunting, timbangan,
alat maserasi, instrument GC-MS Shimadzu QP2010S,
dan peralatan gelas. Sedangkan bahan-bahan yang
digunakan dalam penelitian ini adalah buah limau kuit,
metanol p.a, dan akuades dari Kecamatan Astambul,
Kabupaten Banjar-Kalsel.

2.2. Prosedur Kerja

2.2.1. Preparasi Sampel Kulit dan Daging Buah
Limau Kuit

Sampel buah limau kuit disiapkan dari buah segar
yang baru dipetik sebelum pukul 9 pagi. Dilakukan
pengupasan untuk memisahkan kulit dan daging
buahnya. Diambil daging buahnya dipotong-potong
sepanjang = 1 cm dan dijadikan sampel sebanyak 100
gram. Sampel tersebut kemudian dikeringkan pada
suhu 60°C selama tiga hari untuk mengurangi kadar
airnya. Setelah itu dimaserasi dengan metanol selama
5 hari. Maserat kemudian diuapkan dengan rotary
evaporator pada suhu 60°C kurang lebih 1 jam. Ekstrak
kental kemudian dilarutkan kembali untuk analisis
GCMS.

2.2.2. Analisis Komponen Ekstrak dengan GC-MS

Penentuan  metabolit  dilakukan  dengan
menggunakan alat GC-MS berupa data senyawa kimia
dan konsentrasi dari masing-masing senyawa yang
dianalisis secara deskriptif.
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3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1. Identitas Limau Kuit

Limau kuit diduga memiliki kesamaan dengan
limau Sundai atau Sunday dari Sumatera Barat atau
asam/jeruk Jungga dari Sumatera Utara. Sementara
nama latinnya belum diperoleh. Dari situs Wikipedia
dikatakan bahwa asam Jungga disebutkan sejenis
jeruk purut (Citrus hystrix DC). Pencirian klasifikasi
limau kuit belum dapat dilakukan karena setiap
komponen tanaman: buah, daun, dan batang, terutama
bunga belum dapat dikirimkan secara serentak untuk
determinasi yang lengkap.

Nama-nama lain yang didapat mengikuti nama
yang biasa diberikan oleh masyarakat setempat, yaitu:
unte Sira di Dairi (Batak Toba), unte Rihit di Kotanopan
sampai Rao (Mandailing), dan wunte Jungga
(Simalungun). Bagi orang Batak limau ini biasa
digunakan untuk memfermentasi daging ikan Mas pada
masakan khas “naniura”. Limau ini bahkan pernah
diekspor ke Jepang yang digunakan untuk olahan
makanan ikan “sashimi” dan limau ini dihargai relatif
mahal (mencapai Rp. 15.000,-per buah) (Alneedya,
2011).

3.2. Hasil Maserasi Daging Buah Limau Kuit

Maserasi dilakukan dengan perendaman sampel
dengan perbandingan berat sampel (gram) dan volume
(mL) pelarut metanol dengan perbandingan 1:10.
Maserasi dilaksanakan selama 2x5 hari dengan setiap
lima hari pelarut diganti.

Setelah 2x5 hari maserat dikumpulkan dan
diuapkan dengan Rotary Evaporator pada suhu 60°C
selama 1 jam, hasilnya berupa ekstrak pekat.

Ekstrak yang diperoleh kemudian dianalisis
dengan GCMS. Gambar 1 menunjukkan kromatogram
untuk sampel basah atau segar daging buah limau.
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Gambar 1. Kromatogram ekstrak sampel basah dagina
buah limau kuit.

Dari  kromatogram tampak komponen yang
terbaca tidak banyak, hanya terbaca 10 puncak.
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Sebagian besar menunjukkan puncak-puncak dengan
intensitas yang tidak besar, hanya satu puncak yang
menonjol pada waktu retensi 12,259 menit.
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Selengkapnya puncak-puncak tersebut dijabarkan
pada Tabel 1 di bawah ini.

Tabel 1. Kandungan senyawa dalam ekstrak dari sampel segar daging buah limau kuit

Nomor Waktu Luas Area S Rumus Berat Perkiraan Senyawa
Puncak Retensi (%) (%) Molekul Molekul
1 - - 93 CsH1wN2Os 44 alanilglisina
2 1,101 86734 74 CCl0 98 fosgen
3 1,155 641057 92 CHsN2 46 hidrazina
4 3,165 155512 98 CsH402 96 furfural
5 5,125 381754 9% CsH4O3 112 anhidrida metilmaleat
6 8,322 15292 80 CaHsNs 126 1,3,5-triazina-2,4,6-triamina
7 10,276 23563 91 CoHsO4 144 2,3-dihidro-3,5-dihidroksi-6-metil-4H-piran-
4-on
8 12,259 1030466 9% CeHsOs3 126 5-hidroksimetil-2-furankarboksaldehida
9 12,776 23030 79 CruHuNOs 242 timidin
10 15,093 119535 80 CsHsOs3 116 asam butanoat
Keterangan: Sl = Similarity Index
Dari kromatogram pada Gambar 2 tampak
Sedangkan  Gambar 2 menunjukkan  komponen yang terbaca juga 10 puncak. Sebagian

kromatogram untuk ekstrak sampel kering daging buah
limau.

P.4862_Eksirak 21082019 3,088

TIC

F657.530 g

190
min

Gambar 2. Kromatogram ekstrak sampel kering daging
buah limau kuit.

besar menunjukkan puncak-puncak dengan intensitas
yang tidak besar, hanya satu puncak yang menonjol
pada waktu retensi 12,294 menit.  Selengkapnya
puncak-puncak tersebut dijabarkan pada Tabel 2 di
bawah ini.

Tabel 2. Kandungan senyawa dalam ekstrak dari sampel kering buah limau kuit

Nomor Waktu Luas Area Sl Rumus Berat Perkiraan Senyawa
Puncak Retensi (%) (%) Molekul  Molekul
1 1,142 538936 85 C2oH204 90 asam oksalat
2 - - 93 CHeSi 46 metilsilana
3 - - 95 CH3NO2 61 asam karbamat
4 3,165 371035 98 CsH:0z 96 furfural
5 5,132 2133879 97 CsH403 112 3-metil-2,5-furandion
6 5,569 129657 96 CeHsO2 110 5-metil-2-furankarboksaldehida
7 7,240 255914 94 CsH403 112 dihidro-3-metilen-2,5-furandion
8 10,302 83772 93 CeHsO4 144 2,3-dihidro-3,5-dihidroksi-6-metil-4H-piran-4-on
9 12,294 2401339 96 C1oH14N2 126 5-hidroksimetil-2-furankarboksaldehida
Os
10 15,104 233526 81 CsHsO3 116 asam butanoat

Keterangan: S| = Similarity Index
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4. KESIMPULAN

Dari  penelian yang telah dilakukan

memberikan hasil sebagai berikut:

1. Rendemen metabolit tidak terkuantisasi karena
sulit memisahkan dengan pelarut, sehingga
sampel ekstrak yang dianalisis kandungan
komponen-komponennya merupakan campuran
antara pelarut metanol dan ekstrak.  Untuk
kepentingan  analisis  komponen-komponen
senyawa yang terkandung di dalam ekstrak hal ini
tidak memberikan pengaruh kualitatif.

2. Dihasilkan 10 komponen penyusun pada masing-
masing sampel. Pada sampel basah terbaca
senyawa-senyawa diduga sebagai  berikut:
alanilglisina, fosgen, hidrazina, furfural, anhidrida
metilmaleat, 1,3,5-triazina-2,4,6-triamina, 2,3-
dihidro-3,5-dihidroksi-6-metil-4H-piran-4-on,  5-
hidroksimetil-2-furankarboksaldehida, timidin, an
asam butanoat. Sedangkan pada sampel kering
diperoleh: asam oksalat, metilsilana, asam
karbamat, furfural, 3-metil-2,5-furandion5-metil-2-
furankarboksaldehida, dihidro-3-metilen-2,5-
furandion,  2,3-dihidro-3,5-dihidroksi-6-metil-4H-
piran-4-on, 5-hidroksimetil-2-
furankarboksaldehida, dan asam butanoat.

5. SARAN

Perlu dilakukan optimasi kondisi preparasi sampel
untuk memberikan data ilmiah yang lebih akurat
tentang jeruk limau kuit yang unik sebagai khazanah
lokal Kalimantan.
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