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ABSTRAK

Tanaman nilam merupakan salah satu tanaman menghasil
minyak atsiri yang cukup penting sebagai komoditi ekspor
Indonesia dan menyumbang devisa sekitar 60% dari total ekspor
minyak atsiri nasional. Dan saat ini produksi minyak nilam
(Pogostemon cablin Benth) masih sangat berpotensi untuk
dikembangkan di Indonesia. Umumnya, pengambilan minyak
nilam masih menggunakan metode konvensional yaitu
menggunakan hydrodistillation, steam-hydrodistillation, dan
steam distillation yang membutuhkan waktu cukup lama untuk
menghasilkan minyak dengan mutu yang bagus. Oleh karena itu
saat ini telah dikembangkan metode untuk mengekstraksi minyak
atsiri yang lebih efektif dan efisien salah satunya adalah metode
microwave-assisted extraction. Dari beberapa metode microwave-
assisted extraction tersebut, metode microwave hydrodistillation
dan solvent-free microwave extraction merupakan metode yang
masih potensial untuk digunakan mengekstraksi minyak nilam.
Tujuan pada penelitian ini adalah membandingkan pengaruh
penggunaan metode microwave hydrodistillation dan solvent-free
microwave extraction terhadap yield minyak nilam yang



dihasilkan serta menentukan kondisi operasi optimum pada proses
ekstraksi minyak nilam dengan menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction yang
meliputi daya microwave, rasio bahan baku terhadap volume
solvent, rasio bahan terhadap volume distiller, kondisi bahan,
ukuran bahan, dan waktu ekstraksi. Selain itu, pada penelitian ini
juga akan dibandingkan kualitas dari minyak nilam yang
diperolen  dengan  menggunakan  metode  microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction dengan
standar yang ada (SNI 06-2385-2006 dan ISO 3757:2002(E)).

Bahan yang digunakan pada penelitian ini meliputi daun
nilam segar dan kering. Pada ekstraksi dengan metode microwave
hydrodistillation dilakukan pada ukuran bahan baku utuh,
setengah utuh (dipotong ukuran +50% dari ukuran bahan baku
utuh), dan cacah (dipotong hingga ukurannya <10% dari ukuran
bahan baku utuh, daya microwave 150 W, 300 W, 450 W, dan
600 W, rasio antara massa bahan baku terhadap volume solvent
adalah 0,3, 0,4, 0,5, dan 0,6 g/ml, dan dengan waktu ekstraksi
selama 180 menit. Pada ekstraksi dengan metode solvent-free
microwave extraction dilakukan pada ukuran bahan baku utuh,
setengah utuh (dipotong ukuran £50% dari ukuran bahan baku
utuh), dan cacah (dipotong hingga ukurannya <10% dari ukuran
bahan baku utuh, daya microwave 150 W, 300 W, 450 W, dan
600 W, rasio antara massa bahan baku terhadap volume distiller
adalah 0,06, 0,08, 0,10, dan 0,12 g/ml, dan dengan waktu
ekstraksi selama 90 menit.

Dari hasil penelitian dapat dilihat bahwa ekstraksi minyak
nilam menggunakan metode solvent-free microwave extraction
menghasilkan yield yang lebih besar jika dibandingkan dengan
metode microwave hydrodistillation. Kondisi operasi optimal
untuk ekstraksi daun nilam segar dan Kkering dengan
menggunakan metode microwave hydrodistillation diperoleh
ketika menggunakan daya microwave 450 W, ukuran bahan
cacah, dan rasio massa bahan baku terhadap volume solvent 0,3
g/ml. Kondisi operasi optimal untuk ekstraksi daun nilam segar



dengan menggunakan metode solvent-free microwave extraction
diperoleh ketika menggunakan daya microwave 300 W, ukuran
bahan cacah, dan rasio massa bahan baku terhadap volume
distiller 0,06 g/ml. Sedangkan kondisi operasi optimal untuk
ekstraksi daun nilam kering dengan menggunakan metode
solvent-free microwave extraction diperoleh ketika menggunakan
daya microwave 450 W, ukuran bahan utuh, dan rasio massa
bahan baku terhadap volume distiller 0,06 g/ml. Berdasarkan hasil
pengujian terhadap sifat fisik dari minyak nilam menunjukkan
bahwa minyak nilam yang diperoleh dengan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction memiliki
kualitas (berat jenis dan kelarutan) yang sama. Sedangkan
pengujian terhadap sifat kimia dari minyak nilam menunjukkan
bahwa kadar patchouli alcohol dari minyak nilam yang diperoleh
dengan metode solvent-free microwave extraction lebih besar jika
dibandingkan dengan yang diperoleh menggunakan metode
microwave hydrodistillation. Berdasarkan hasil pengujian
terhadap sifat fisik dan kimia, minyak nilam hasil ekstraksi
menggunakan metode microwave hydrodistillation dan solvent-
free microwave extraction telah sesuai dengan standar kualitas
SNI 06-2385-2006 dan ISO 3757 : 2002 (E)).

Kata kunci : Pogostemon cablin Benth, microwave
hydrodistillation, solvent-free microwave extraction, minyak
nilam
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ABSTRACT

Patchouli plant is one of essential oil which important as
Indonesia export commodity and contribute foreign exchange
about 60% from total foreign exchange of essential oil.
Production of patchouli oil that are still very potential to be
developed in Indonesia. Generally, the distillation of essential oil
from patchouli cablin benth still use conventional method such as
hydrodistillation, steam-hydrodistillation, and steam distillation
which takes a long time to produce essential oil with a good
guality. Because of its, there was provided the method of essential
oil extraction which more effective and efficient was microwave
assisted extraction. From the methods of microwave assisted
extraction, microwave hydrodistillation and solvent-free
microwave extraction method is potential method for patchouli
oil extraction.The purpose of this research is to compare the yield
from the method of microwave hydrodistillation and solvent-free
microwave extraction and to learn the optimal operating
conditions for oil extraction Pogostemon cablin Benth by the
method of microwave hydrodistillation and solvent-free



microwave extraction which includes the microwave power, the
ratio to the volume of solvent, the ratio to the volume of distiller,
the condition of material, the size of material and the time of
extraction. Except of its, this research is to compare the quality
from the method of microwave hydrodistillation and solvent-free
microwave extraction by standard of SNI 06-2385-2006 dan I1SO
3757:2002(E).

Materials used in the study include fresh and dried
patchouli leave. In the extraction with microwave
hydrodistillation methods done on materials size was the whole
leaves, half cut leaves, and chopped leaves, the microwave power
150, 300, 450, and 600 W, the ratio of raw material with a
volume solvent was 0,3, 0,4, 0,5, dan 0,6 g/ml, and the extraction
time for 180 minutes. In the extraction with solvent-free
microwave extraction methods done on materials size was the
whole leaves, half cut leaves, and chopped leaves, the microwave
power 150, 300, 450, and 600 W, the ratio of raw material with a
volume distiller was 0,06, 0,08, 0,10, dan 0,12 g/ml, and the
extraction time for 90 minutes.

From the research results it can be seen that the
extraction of patchouli oil using solvent-free microwave
extraction method is produce yields higher when compared to the
extraction is done with microwave hydrodistillation method.
Optimal operating conditions for the extraction of fresh and dried
patchouli leaves by using microwave hydrodistillation methods
obtained when using microwave power 450 W, with chopped
leaves, and the ratio of raw material with a volume solvent is 0,3
g/ml. Optimal operating conditions for the extraction of fresh
patchouli leaves by using solvent-free microwave extraction
methods obtained when using microwave power 300 W, with
chopped leaves, and the ratio of raw material with a volume
distiller is 0,06 g/ml. Optimal operating conditions for the
extraction of dried patchouli leaves by using solvent-free
microwave extraction methods obtained when using microwave
power 450 W, with whole leaves, and the ratio of raw material



with a volume distiller is 0,06 g/ml. Test for physical properties of
patchouli oil showed that the essential oil obtained by using the
microwave hydrodistillation and solvent-free microwave
extraction methods have the same quality (density and solubility).
While the test for the chemical properties of patchouli oil showed
that the patchouli alcohol content obtained by solvent-free
microwave extraction method has higher when compared with
those obtained using the microwave hydrodistillation method.
Test for physical and chemical properties of patchouli oil showed
that the essential oil obtained by using the microwave
hydrodistillation and solvent-free microwave extraction methods
have compatible with SNI 06-2385-2006 dan I1SO 3757 : 2002

(E)).

Keywords : Pogostemon cablin  Benth, microwave
hydrodistillation, solvent-free microwave extraction, patchouli
oil
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia memiliki sumber daya alam hayati yang sangat
beragam. Indonesia menghasilkan 40-50 jenis tanaman penghasil
minyak atsiri dari 80 jenis minyak atsiri yang diperdagangkan di
dunia dan baru sebagian dari jenis minyak atsiri tersebut yang
memasuki pasar dunia, diantaranya nilam, sereh wangi, cengkeh,
melati, kenanga, kayu putih, cendana, dan akar wangi (Dalimarta,
2000).

Tanaman nilam merupakan salah satu tanaman menghasil
minyak atsiri yang cukup penting sebagai komoditi ekspor
Indonesia dan menyumbang devisa sekitar 60% dari total ekspor
minyak atsiri nasional. Indonesia merupakan pemasok minyak
nilam terbesar dunia dengan kontribusi 90% (Anshory, 2009).
Minyak nilam digunakan sebagai fiksatif (zat pengikat) dalam
industri parfum dan merupakan salah satu campuran pembuatan
produk kosmetika dan juga bermanfaat dalam pembuatan obat —
obatan (Mangun, 2009).

Meskipun Indonesia merupakan penghasil minyak nilam
terbesar, namun kualitasnya masih fluktuasi bahkan cenderung
rendah. Hal ini terjadi karena kualitas bahan baku yang kurang
bagus atau penggunaan alat ekstraksi dan teknologi proses yang
kurang optimal (Ismuyanto, 2013). Ada beberapa faktor yang
mempengaruhi hasil ekstraksi minyak atsiri ini antara lain: jenis
tanaman, umur tanaman, waktu panen, perubahan bentuk daun,
perlakuan pendahuluan sebelum ekstraksi dan juga teknik
ekstraksi. Oleh karena itu teknologi ekstraksi minyak atsiri
penting untuk dikaji dan dikembangkan lebih lanjut untuk
mendapatkan proses yang effisien dan produk yang berkualitas
tinggi.

Ada beberapa metode yang sering digunakan dalam ekstraksi
minyak atsiri yaitu expression (tekanan), distilasi, solvent
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extraction, maceration dan enfleurage. Selama ini distilasi
minyak nilam dilakukan dengan tiga cara, yaitu dengan air (hydro
distillation), penyulingan dengan air dan uap (steam-hydro
distillation), dan penyulingan dengan uap (steam distillation)
(Ketaren, 1985).

Metode konvensional pada umumnya memiliki yield yang
lebih kecil, membutuhkan waktu yang relatif lama dan
membutuhkan biaya yang besar. Hal ini didukung dari data
penelitian yaitu pada ekstraksi minyak kemangi dengan metode
hydrodistillation menggunakan 200 g bahan dengan pelarut air
sebanyak 400 mL diperoleh yield sebanyak 0,95 + 0,08% (v/w)
selama 1 jam (Charles dan Simon, 1990).

Oleh karena itu, perlu dipertimbangkan untuk menggunakan
“green technique” baru dalam ekstraksi minyak atsiri dengan
penggunaan energi, pelarut, dan waktu yang minimum. Sampai
saat ini telah dikembangkan berbagai metode baru untuk
mengekstrak minyak atsiri, salah satunya adalah dengan
menggunakan microwave (microwave-assisted extraction).

Penelitian terdahulu menunjukkan bahwa ekstraksi dengan
alat microwave merupakan alternatif yang bisa terus
dikembangkan daripada metode konvensional, karena tingginya
kadar kemurnian produk, minimnya pemakaian solvent, dan
waktu proses yang singkat (Ferhat et al., 2006). Beberapa
ekstraksi dengan menggunakan microwave yang telah berhasil
dikembangkan adalah metode microwave hydrodistillation yang
merupakan kombinasi antara hydrodistillation dengan pemanasan
menggunakan microwave (Stashenko et al., 2004). Berdasarkan
penelitian sebelumnya yaitu pada ekstraksi minyak atsiri dari
Ferulago angulata  menggunakan  metode  microwave
hydrodistillation dengan 50 g bahan dan 750 mL air pada daya
microwave 650 W serta ekstraksi dilakukan selama 70 menit
didapatkan yield sebesar 3,8%. Sedangkan untuk metode
hydrodistillation dengan bahan sebanyak 100 g dan 1200 mL air
serta ekstraksi dilakukan selama 3 jam didapatkan yield sebesar
1,7% (Asghari, et al., 2012).



Pengembangan  lanjutan  dari  metode  microwave
hydrodistillation ini berikutnya adalah metode solvent-free
microwave extraction. Metode ini  memiliki Kkelebihan
dibandingkan metode-metode konvensional diantaranya memiliki
laju ekstraksi yang lebih cepat, yield, dan juga kemurnian ekstrak
yang lebih tinggi karena tidak membutuhkan pelarut sehingga
tidak berkontak dengan bahan kimia. Berdasarkan uji GC/MS
(Gas Chromatography/Mass Spectrometry), metode solvent-free
microwave extraction tidak mengubah komponen kimia yang ada
dalam minyak atsiri, serta metode ini dapat dikategorikan sebagai
green technology karena dapat mengurangi kebutuhan energi per
mL dari ekstraksi minyak atsiri. Kelebihan ini didukung dari data
pada pengambilan minyak atsiri dari kulit jeruk lemon yaitu
dengan metode hydrodistillation dengan waktu ekstraksi selama
120 menit didapatkan yield sebesar 1,22 + 0,14% w/w. Kemudian
dengan metode microwave hydrodistillation dengan bahan
sebanyak 50 g dan 450 mL air (rasio bahan/pelarut adalah 1:9)
pada daya 1200 W serta waktu ekstraksi 15 menit didapatkan
yield sebesar 1,18 + 0,08% w/w. Sedangkan dengan metode
SFME dengan waktu ekstraksi selama 15 menit dan daya
microwave 1200 W didapatkan yield sebesar 1,36 + 0,06% wi/w
(Golmakani and Moayyedi, 2015).

Atas dasar di atas, maka pada penelitian ini akan dilakukan
ekstraksi minyak atsiri dari daun nilam dengan metode
microwave hidrodistillation dan solvent-free  microwave
extraction. Dengan menggunakan metode tersebut diharapkan
dapat diperoleh yield minyak nilam yang optimum dan
didapatkan kualitas minyak nilam yang lebih baik.

1.2 Perumusan Masalah
Adapun perumusan masalah penelitian ini meliputi :
1. Bagaimana pengaruh penggunaan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction
terhadap yield minyak nilam yang dihasilkan?



2. Bagaimana kondisi operasi optimum untuk ekstraksi
minyak nilam dengan menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction?

3. Bagaimana pengaruh penggunaan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction
terhadap kualitas minyak nilam yang dihasilkan?

1.3 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan penelitian ini meliputi :

1. Membandingkan  pengaruh  penggunaan  metode
microwave hydrodistillation dan solvent-free microwave
extraction terhadap yield minyak nilam yang dihasilkan.

2. Menentukan kondisi operasi optimum untuk ekstraksi
minyak nilam dengan menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction.

3. Membandingkan  pengaruh  penggunaan  metode
microwave hydrodistillation dan solvent-free microwave
extraction terhadap kualitas minyak nilam yang
dihasilkan.

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat yang diharapkan dari penelitian ini meliputi :

1. Memberikan informasi mengenai proses pengambilan
minyak nilam vyang efektif dan efisien dalam
mendapatkan yield minyak nilam yang optimal serta mutu
minyak nilam yang dapat diterima di pasaran. Sehingga
diharapkan dapat menjadi referensi bagi peneliti lain yang
tertarik dalam bidang ekstraksi minyak atsiri.

2. Sebagai bahan referensi dan informasi bagi penulis
selanjutnya yang tertarik untuk mengkaji dan meneliti
tentang pengambilan minyak dari daun nilam.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

1.1 Tanaman Nilam

Nilam berasal dari daerah tropis Asia Tenggara terutama
Indonesia dan Filipina, serta India, Amerika Selatan dan China
(Grieve, 2003). Tanaman nilam jenis Pogostemon cablin yang
berasal dari Filipina pertama kali dibawa oleeh orang Belanda ke
Indonesia, dan tanaman tersebut menjadi tanaman sela di
perkebunan kopi di kaki gunung Pasamanan Sumatera Barat.
Setelah itu, tanaman ini menyebar ke daerah di sekitar Aceh
sebagai tanaman sela di perkebunan tembakau dan kelapa sawit.
Sejak tahun 1990, orang-orang Belanda mulai mendirikan unit-
unit penyulingan untuk mengambil minyak dari tanaman tersebut.

Tanaman nilam termasuk famili Lamiaceae dan bentuk
fisiknya seperti tanaman perdu, daunnya berwarna hijau
kemerahan, baunya harum dan berbentuk bulat atau lonjong serta
bercabang banyak, dengan tinggi pohonnya sekitar 60 cm dan
batangnya tidak terlalu kokoh, sehingga akan rebah karena
menyangga daun yang rimbun.
Tanaman nilam diklasifikasikan sebagai berikut :

Klasifikasi Divisi : Spermatophyta
Sub Divisi : Angiospermae
Kelas : Dicotyledonae
Bangsa : Solonales
Suku : Labiateae

Marga ' Pogostemon

P, :
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o
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X
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Gambar I1.1 Tanaman nilam
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Di Indonesia terdapat tiga jenis nilam, antara lain ;

1. Nilam Aceh (Pogostemon Cablin Benth)

Nilam Aceh merupakan tanaman standar ekspor yang
direkomendasikan karena memiliki aroma khas dan
rendemen minyak daun keringnya yang tinggi, antara 2,5-
5% dibandingkan jenis lain. Nilam aceh sebenarnya jenis
tanaman nilam dari Filipina yang kemudian ditanam dan
dikembangkan di  wilayah Indonesia, Malaysia,
Madagaskar, dan Brazil. Tanaman ini memiliki daun agak
membulat seperti jantung, terdapat bulu-bulu halus
dibagian bawah sehingga warnanya nampak pucat, dan
tidak berbunga.

2. Nilam Jawa (Pogostemon Heynecnus Benth)

Disebut juga dengan nilam hutan, yaitu berasal dari India
dan tumbuh meliar dibeberapa hutan di pulau Jawa.
Tanaman ini hanya memiliki minyak sekitar 0,5-1,5%.
Tanaman ini memiliki daun yang berujung runcing,
lembaran daun tipis dengan warna hijau tua, dan
berbunga lebat.

3. Nilam Sabun (Pogostemon Hortensis Backer Benth)
Zaman dahulu, nilam ini digunakan untuk mencuci
pakaian, terutama kain batik sehingga nilam ini disebut
nilai sabun. Tanaman ini memiliki lembaran daun tipis,
tidak berbulu, permukaan daun mengkilat, dan berwarna
hijau. Tanaman ini memiliki kandungan minyak 0,5-
1,5%. Komposisi kandungan minyak yang dimiliki dan
dihasilkan tidak baik, sehingga minyak dari nilam ini
tidak memperoleh pasaran. Nilam Jawa dan nilai sabun
tidak direkomendasikan sebagai tanaman komersil.

11.2 Minyak Nilam

Minyak nilam tergolong dalam minyak atsiri atau minyak
eteris, yaitu minyak yang mudah menguap dengan komposisi dan
titik didih yang berbeda-beda (Guenther, 1987). Komponen utama
dalam minyak nilam adalah patchouli alcohol (patchoulol).



Minyak diperoleh dari penyulingan uap terhadap daun keringnya.
Pada umumnya, minyak nilam memilik kadar patchouli alcohol
tidak kurang dari 30% (lIsfaroiny dan Mitarlis, 2005). Minyak
nilam harus berwarna kuning jernih dan memiliki wangi khas dan
sulit dihilangkan (Wandiatmoko dan Tamba, 2009). Minyak
nilam terdiri dari campuran senyawa terpen yang bercampur
dengan alkohol, aldehid, dan ester yang dapat memberikan aroma
yang khas dan spesifik pada minya nilam (Suhirman, 2009).
Minyak nilam tidak menguap pada suhu kamar, hal ini karena
komponen-komponen dalam minyak nilam memiliki titik didih
yang tinggi seperti patchouli alcohol, patchoulen dan
nonpatchoulenol yang berfungsi sebagai zat pengikat yang tidak
dapat digantikan oleh zat sintetik. Dan umumnya minyak nilam
larut dalam pelarut organik dan tidak larut dalam air (Ketaren,
1985).

Patchouli alcohol merupakan senyawa utama penyusun
minyak nilam yang termasuk golongan oxygenated sesquiterpen.
patchouli alcohol tidak larut dalam air, melainkan larut dalam
alkohol, eter atau pelarut organik lain yang mempunyai titik didih
280-288°C pada tekanan 760 mmHg. Kristal yang terbentuk
mempunyai titik lebur 55-58°C. Komponen-komponen yang
umum terkandung pada minyak nilam ditunjukan pada Tabel I1.1.

Tabel 11.1 Komposisi minyak nilam (Suhirman, 2009)

Titik
Kandungan - Ber

componen | KT | o || PR
Patchouli alcochol 30 280,37 222,37
a-bulnesen 17 242,26 190,32
a-gualen 16 242,25 190,32
Seychellen 9 259,09 128,38
a-patchoullen 5 245,23 204,35
B-kariofelin 2,8 110,00 204,36
B-patcoulen 2 248,83 204,35
Pogostol 2 274,43 208,34
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o-kadinen 2 246,84 190,32
Norpatchoulenol 1 268,88 208,34
Kariofelin oksida 1 243,18 192,30

Nortetrapatchoulenol 0,001 268,88 208,34
Eugenol - 253,00 164,30
Benzaldehid - 178,00 106,15
Sinnamaldehid - 68-80 132,15

Patchouli alcohol disebut juga patchouli camphor atau
oktahidro-4,8a,9,9-tetrametil-1,6-metanonaftalen, mempunyai
berat molekul 222,36 dengan rumus molekul CisHzO dan
struktur patchouli alcohol dapat dilihat pada Gambar 11.2.

Gambar 11.2 Struktur senyawa patchouli alcohol

Bentuk negatif isomer optik dari patchouli alcohol
merupakan senyawa organik yang mengakibatkan aroma khas
minyak nilam. Patchouli alcohol juga dimanfaatkan dalam
sintesis obat kemoterapi Taxol.

11.2.1 Standar Mutu Minyak Nilam

Parameter dalam menentukan kualitas minyak nilam
dapat dilihat dari kadar patchouli alcohol yang terdapat dalam
minyak nilam. Hal ini yang kemudian mengakibatkan mengapa
patchouli alcohol disebut sebagai penciri utama dalam
menentukan mutu minyak nilam (Santoso, 1990).
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Tabel 11.2. Standar mutu minyak nilam menurut SNI 06-2385-
2006 dan ISO 3757 : 2002(E)

Karakteristik

Persyaratan

SNI 06-2385-2006

1SO 3757 : 2002 (E)

Kuning muda Kuning sampai
Warna sampai cokelat cokelat kemerahan
kemerahan
Berat Jenis 0,950-0,975 0,952-0,975
(25°C/25°C) (20°C/20°C)

Indeks Bias 20°C

1,5070-1,5150

1,5050-1,5150

Putaran Optik

(-48)-(-65")

(-407)-(-60")

Kelarutan (dalam
etanol)

Dalam etanol 90%
larutan jernih,
perbandingan 1:10

Dalam etanol 90%
larutan jernih,
perbandingan 1:10

Bilangan asam Maksimal 8 Maksimal 4
Bilangan ester Maksimal 20 Maksimal 10
Kadar Patchouli | yinimal 309 27-35%

alcohol

11.2.2 Kegunaan Minyak Nilam

Minyak nilam merupakan salah jenis minyak atsiri yang
mempunyai fungsi dan kegunaan dalam industri aromaterapi dan
farmasi, sehingga  mempunyai  nilai  komersil  yang
menguntungkan. Manfaat dari minyak atsiri adalah sebagai
berikut ;

e Bahan baku, bahan pencampur dan fiksatif (pengikat
wangi — wangian) dalam industri parfum, farmasi dan
kosmetik (Ketaren, 1985).

e Sebagai pewangi selendang, karpet dan barang-barang
tenun (Rusli dan Hasanah, 1977).



11.3 Metode Ektraksi Minyak Atsiri

Ekstraksi adalah suatu proses pemisahan dari bahan padat
maupun cair dengan bantuan pelarut. Pelarut yang digunakan
harus dapat mengekstrak substansi yang diinginkan tanpa
melarutkan material lainnya. Ekstrasi padat-cair atau leaching
adalah transfer difusi komponen terlarut dari padatan inert ke
dalam pelarutnya. Ekstrak dari bahan padat dapat dilakukan jika
bahan yang diinginkan dapat larut dalam pelarut pengekstraksi.
Ekstraksi tergantung dari beberapa faktor antara lain: ukuran
partikel, jenis zat pelarut, temperatur, dan pengadukan. Ekstraksi
termasuk proses pemisahan melalui dasar operasi difusi. Secara
difusi, proses pemisahan terjadi karena adanya perpindahan
solute, sebagai akibat adanya beda konsentrasi diantara dua fasa
yang saling kontak. Perbedaan konsentrasi yang ada pada dua
fasa disebut gradien konsentrasi. Difusi akan terus terjadi hingga
seluruh partikel tersebar luas secara merata atau mencapai
keadaan kesetimbangan dimana perpindahan molekul tetap terjadi
walaupun tidak ada perbedaan konsentrasi. Pada ekstraksi solvent
yang digunakan diharapkan dapat melarutkan solute dengan
cukup baik, memiliki perbedaan titik didih dengan solute yang
cukup besar, tidak beracun, tidak bereaksi secara kimia dengan
solute maupun diluen, murah, dan mudah diperoleh (Guenther,
1987).

Adapun istilah metode yang dikenal oleh akademisi
maupun di industri yaitu terdapat beberapa macam metode, yaitu :

1. Hydrodistillation

Metode hidrodistilasi mempunyai keuntungan karena dapat
mengekstrak minyak dari bahan yang berbentuk bubuk (akar,
kulit, kayu dan sebagainya) dan beberapa bahan yang mudah
menggumpal jika disuling dengan uap seperti jenis bunga-
bungaan (bunga mawar dan orange blossom). Pengolahan minyak
atsiri dengan metode hidrodistilasi dikenal sebagai metode
konvensional yang didasarkan pada prinsip bahwa campuran (uap
minyak dan uap air) mempunyai titik didih sedikit lebih rendah
dari titik didih uap air murni, sehingga campuran uap
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mengandung minyak memiliki jumlah yang lebih besar. Dengan
pengurangan kecepatan kohobasi, maka kandungan minyak dalam
destilat akan lebih besar disebabkan oleh uap yang keluar akan
lebih jenuh oleh uap minyak.

| hahana
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Gambar 11.3 Skema peralatan hydrodistillation

Rendemen yang diperoleh dari metode hidrodistilasi sangat
ditentukan oleh beberapa faktor antara lain ukuran bahan, jumlah
(rasio) bahan dan air yang digunakan, perlakuan pengadukan serta
waktu proses (Djafar et al., 2010). Bahan yang akan disuling
dikontakkan langsung dengan air mendidih. Bahan tersebut
mengapung di atas air atau terendam secara sempurna tergantung
dari bobot jenis dan jumlah bahan yang disuling (Guenther,
1987).

2. Steam Distillation

Steam distillation atau penyulingan uap langsung dan prinsipnya
sama dengan yang telah dibicarakan di atas, kecuali air tidak
diisikan dalam ketel. Uap yang digunakan adalah uap jenuh atau
uap kelewat panas pada tekanan lebih dari 1 atm. Uap dialirkan
melalui pipa yang terletak di bawah bahan,dan uap bergerak ke
atas melalui bahan yang terletak di atas saringan (Guenther,
1987). Kualitas produk minyak atsiri yang dihasilkan jauh lebih
sempurna dibandingkan dengan kedua cara lainnya, sehingga
harga jualnya pun jauh lebih tinggi.

11



S A

o

PENYULINGAN DENGAN UAP

Gambar 11.4 Skema peralatan steam-distillation

3. Steam-Hydrodistillation
Penyulingan minyak atsiri dengan cara ini memang sedikit lebih
maju dan produksi minyaknya pun relatif lebih baik daripada
metode distilasi air (hydro distillation). Pada proses penyulingan
ini, bahan yang akan diolah diletakkan di atas rakrak atau
saringan berlubang. Ketel suling diisi dengan air sampai
permukaan air berada tidak jauh di bawah saringan. Air dapat
dipanaskan dengan berbagai cara, yaitu dengan uap jenuh yang
basah dan bertekanan rendah.
Ciri khas dari proses ini adalah sebagai berikut :
a. Uap selalu dalam keadaan basah, jenuh dan tidak terlalu
panas
b. Bahan yang disuling hanya berhubungan dengan uap dan
tidak dengan air panas. (Guenther, 1987).
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PENYULINGAN DENGAN UAP

Gambar 11.5 Skema peralatan steam-hydrodistillation

1.4 Gelombang Mikro (Microwave)

Gelombang mikro atau microwave adalah gelombang
elektromagnetik dengan frekuensi super tinggi (Super High
Frequency, SHF), yaitu antara 300 Mhz — 300 Ghz. Microwave
memiliki rentang panjang gelombang dari 1 mm hingga 1 m
(Thostenson, 1999).

Pemanfaatan gelombang mikro sudah diaplikasikan
secara luas dalam berbagai bidang ilmu. Dalam elektronika
seperti radio, televisi. Dalamt eknologi komunikasi seperti radar,
satelit, pengukuran jarak jauh, dan untuk penelitian sifat — sifat
material. Kapasitas panas dari radiasi gelombang mikro
sebanding dengan properti dielektrik dari bahan dan sebaran
muatan elektromagnetiknya (Santos, 2011).

Pemanasan pada microwave dikenal dengan pemanasan
dielektrik microwave. Dielektrik adalah bahan isolator listrik
yang dapat dikutubkan dengan cara menempatkan bahan
dielektrik dalam medan listrik. Ketika bahan tersebut berada
dalam medan listrik, muatan listrik yang terkandung di dalamnya
tidak akan mengalir. Akibatnya tidak timbul arus seperti bahan
konduktor, tetapi hanya bergeser sedikit dari posisi setimbangnya.
Hal ini mengakibatkan terciptanya pengutuban dielektrik.
Akibatnya muatan positif bergerak menuju kutub negatif medan
listrik, sedang muatan negatif bergerak kearah kutub positif. Hal
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ini menyebabkan medan listrik internal yang menyebabkan
jumlah medan listrik yang melingkupi bahan dielektrik menurun.

Dalam pendekatan teori tentang permodelan dielektrik,
sebuah bahan terbuat dari atom-atom. Setiap atom terdiri dari
elektron terikat dan meliputi titik bermuatan positif di tengahnya.
Dengan adanya medan listrik disekeliling atom ini maka awan
bermuatan negative tersebut berubah bentuk.

Mekanisme dasar pemanasan microwave melibatkan
pengadukan molekul polar atau ion yang berosilasi karena
pengaruh medan listrik dan magnet yang disebut polarisasi
dipolar. Dengan adanya medan yang berosilasi, partikel akan
beradaptasi dimana gerakan partikel tersebut dibatasi oleh gaya
interaksi antar partikel dan tahanan listrik. Akibatnya partikel
tersebut menghasilkan gerakan acak yang menghasilkan panas.

Keunggulan dalam pemilihan microwave sebagai media
pemanas karena microwave bisa bekerja cepat dan efisien. Hal ini
dikarenakan adanya gelombang elektromagnetik yang bisa
menembus bahan dan mengeksitasi molekul-molekul bahan
secara merata. Gelombang pada frekuesnsi 2500MHz (2,5 GHz)
ini diserap bahan. Saat diserap, atom-atom akan tereksitasi dan
menghasilkan panas. Proses ini tidak membutuhkan konduksi
panas seperti oven biasa. Maka dari itu, prosesnya bisa dilakukan
sangat cepat. Disamping itu, gelombang mikro pada frekuensi ini
diserap oleh bahan gelas, keramik, dan sebagian jenis plastik.
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1.5 Penyulingan dengan Microwave (Microwave-Assited
Extraction)

Labl bt
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Gambar 11.6 Skema peralatan microwave-assited extraction

Pada penyulingan dengan microwave, bahan yang akan
diekstrak ditempatkan di dalam labu yang terbuat dari gelas atau
plastik dengan tujuan agar dapat ditembus oleh radiasi
microwave. Ekstraksi dengan  microwave  memberikan
perpindahan energi yang cepat kepada air (pelarut) maupun
matriks pada bahan yang diekstrak, yang kemudian memanaskan
air maupun matriks bahan tersebut. Perpindahan energi ini
berlangsung secara efisien dan homogen. Peristiwa penyerapan
energi microwave oleh air maupun matriks bahan menyebabkan
pecahnnya sel akibat internal superheating yang pada akhirnya
akan memfasilitasi difusi kandungan kimia pada bahan keluar
dari matriks. Peristiwa ini menimbulkan panas sehingga dinding
sel akan pecah dan minyak atsiri di dalamnya dapat bebas keluar.
Golmakani dan Moayyedi (2015) telah melakukan uji Scanning
Electron Microscopy (SEM) pada kulit jeruk yang telah diekstrak
menggunakan bantuan microwave, yakni dengan metode MHD
dan SFME. Hasil uji SEM tersebut dapat dilihat pada Gambar 1.7
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Gambar 1.7 Hasil uji SEM kulit jeruk yang diekstrak
menggunakan metode MHD setelah 15 menit (A) dan SFME
setelah 15 menit (B)

Adanya kandungan air di dalam bahan tanaman dan juga
adanya panas akibat menyerap energi elektromagnetik
menyebabkan sebagian minyak atsiri akan larut dalam air yang
terdapat dalam kelenjar tanaman. Campuran minyak dalam air
kemudian akan berdifusi keluar dengan proses osmosis melalui
selaput membran hingga nantinya sampai di permukaan bahan
untuk selanjutnya akan menguap. Difusi minyak atsiri dan air
yang melalui membran tanaman inilah yang disebut proses
hidrodifusi. Minyak atsiri dan air akan menguap bersamaan
berdasarkan prinsip distilasi campuran tak saling larut lalu di
kondensasikan.

Metode Microwave-Assited Extraction (MAE) merupakan
titik kunci pengembangan ekstraksi dengan menggunakan
microwave. Dengan menggunakan microwave proses ekstraksi
dapat dilakukan dengan cepat, karena dapat diselesaikan dengan
hitungan menit bukan dalam hitungan jam seperti metode lainnya.
Pengembangan metode ekstraksi dengan  menggunakan
microwave terus berlanjut. Hingga akhirnya ditemukan metode
Solvent-Free Microwave Extraction (SFME) karena timbul
kekhawatiran dampak pelarut pada lingkungan dan tubuh
manusia. Metode SFME menggunakan prinsip kerja yang sama
dengan metode MAE. Perbedaannya adalah pada metode SFME
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bahan baku yang akan diekstraksi dimasukkan ke dalam labu
distilasi tanpa menggunakan pelarut (Li et al., 2013)

(A)° (B) Q

MAHD heat transfer SFME heat transfer
(C)° (D) O
MAHD mass transfer SFME mass transfer

Gambar 11.8 Skema dari transfer massa dan panas selama
microwave-assisted hydrodistillation (MAHD) dan solvent-free
microwave extraction (SFME) minyak atsiri dari kulit Citrus
limon.

Menurut Golmakani dan Moayyedi (2015), mekanisme
ekstraksi dari metode microwave hidrodistillation sebagian
disebabkan oleh pemanasan internal dari air dalam bahan dengan
penyinaran oleh microwave dari dalam menuju ke luar bahan
(Gambar 11.8 (C)) dan juga sebagian besar disebabkan oleh
transfer panas dari luar menuju dalam (Gambar 11.8 (A)). Pada
SFME, transfer panas sebagian terjadi dari luar menuju ke dalam
dan kebanyakan dari dalam menuju ke luar bahan (Gambar 11.8
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(B)), yang dipermudah dengan difusi minyak dari dalam bahan
melalui steam dengan peningkatan yield yang disebabkan oleh
kombinasi bersinergi dari dua transfer phenomena (massa dan
panas), dilakukan dengan arah yang sama dari dalam menuju ke
luar. SFME menghasilkan pemansan internal yang signifikan,
maka menimbulkan tekanan internal yang lebih tinggi yang
didukung dengan pecahnya dinding sel dan ekstraksi minyak dari
bahan (Bayramoglu et al. 2008).

11.6 Parameter Minyak Atsiri
Beberapa parameter yang biasanya dijadikan standar untuk
mengenali kualitas minyak atsiri meliputi:

1. Densitas

Densitas adalah perbandingan berat zat di udara pada suhu
25°C terhadap bobot air dengan volume dan suhu yang sama.
Penentuan densitas merupakan salah satu Kkriteria penting dalam
penetuan mutu dan kemurnian minyak atsiri (Guenther, 1987).
Densitas sering dihubungkan dengan fraksi berat komponen —
komponen yang terkandung didalamnya. Semakin besar fraksi
berat yang terkandung dalam minyak, maka semakin besar pula
nilai densitasnya (Sastrohamidjojo, 2004).

2. Kelarutan Dalam Alkohol

Sesuai dengan pernyataan Guenther bahwa kelarutan minyak
dalam alkohol ditentukan oleh jenis komponen kimia yang
terkandung dalam minyak. Pada umumnya minyak atsiri yang
mengandung persenyawaan terpen teroksigenasi lebih mudah
larut daripada yang mengandung terpen tak teroksigenasi. Hal ini
dapat disimpulkan bahwa semakin kecil kelarutan minyak atsiri
pada alkohol (biasanya alkohol 90%) maka kualitas minyak
atsirinya semakin baik (Sastrohamidjojo, 2004).
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11.6 Penelitian Terdahulu

Tabel 11.9 Penelitian terdahulu

Bahan yang Kondisi Operasi | Yield yang | Referensi
diekstrak yang digunakan | diperoleh
Thymus vulgaris | SFME: Yield = Lucchesi
L. (thyme) Pw=500W;t= 0,160% et al.,
30 menit Yield = 2004
HD: 0,161%
SIF=12;t=45
jam; s = akuades
Daun lemon MHD: Yield = Bale dan
Pw =500 W; S/IF | 2,20% Shinde,
=20;t=10 2013
menit; s =
heksana Yield =
HD: 1,98%
S/IF=40;t=120
menit; s =
heksana
Kulit jeruk HD : Yield = 1,22 | Golmakani
lemon t = 120 menit +0,14% and
MHD : wiw Moayyedi,
Pw =1200 W; Yield =1,18 | 2015
SIF=9;t=15 + 0,08%
menit; s = wiw
akuades Yield = 1,36
SFME + 0,06%
Pw =1200 W; wiw
SIF=9;t=15
menit; s =
akuades
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Pogostemon HD: Yield = Kusuma
cablin t =360 min 2,61% dan
MHD: Mahfud,
t =120 min Yield = 2016
2,72%
Pogostemon HD: t = 360 min Yield = Kusuma
cablin MHD: t =60 min | 2,62% dan
SEME: t =42 min | Yield = Mahfud,
2,18% 2016
Yield =
2,37%
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BAB 111
METODOLOGI PENELITIAN

I11.1 Garis Besar Penelitian

Prinsip dari penelitian ini adalah mengekstrak minyak atsiri
dari daun nilam (Pogostemon cablin Benth) dengan metode
microwave hydrodistillation dan solvent-free microwave
extraction. Kondisi operasi untuk metode ini adalah tekanan
atmosferik.

111.2 Bahan dan Alat
111.2.1 Bahan Penelitan
1. Daun nilam (Pogostemon cablin Benth)
Daun nilam yang digunakan dalam penelitian ini
diperoleh dari Trenggalek dalam bentuk daun segar dan
daun yang telah dikeringkan.
2. Akuades
Akuades dalam penelitian ini digunakan sebagai solvent
untuk metode microwave hydrodistillation. Sedangkan air
yang digunakan pada kondensor untuk proses
pendinginan adalah air PDAM.
3. NazSO4 anhidrat
Na.SO; anhidrat dalam penelitian ini digunakan untuk
mengikat (menyerap) kandungan air yang masih terdapat
dalam minyak atsiri.
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111.2.2 Peralatan Penelitian
111.2.2.1 Peralatan untuk Metode Microwave Hydrodistillation

Indikator
0 Suhu

§ Kondensotf

Labu alas
bulat leher

Bagian
tanaman

Pengatur Pengatur
Waktu Dava

Gambar I11.1. Skema peralatan metode microwave
hydrodistillation

Deskripsi peralatan:

Skema peralatan untuk metode microwave hydrodistillation dapat
dilihat pada Gambar I11.1. Peralatan utama terdiri dari microwave
dan distiller yang terbuat dari labu alas bulat leher dua Pyrex
yang dilengkapi konektor three way, kondensor liebig, adaptor,
dan corong pemisah. Spesifikasi peralatan utama adalah sebagai
berikut:
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o Distiller yang digunakan terbuat dari labu alas bulat leher
dua Pyrex dengan ukuran 1 liter
o Microwave yang digunakan Electrolux model EMM-2007X
dengan spesifikasi sebagai berikut:
Daya maksimum : 800 W
Tegangan 220 V, Daya 1250 W
Frekuensi Magnetron 2450 MHz (2,45 GHz)
Dimensi Microwave: Panjang = 46,1 cm, Lebar = 28,0
cm, dan Tinggi = 37,3 cm

111.2.2.1 Peralatan untuk Metode Solvent-Free Microwave
Extraction

Indikator
Suhu

Kondensor

Labu alas :
bulat

Bagian
tanaman

Pengatur Waktu  Pengatur Daya

Gambar I11.2 Skema peralatan metode solvent-free microwave
extraction
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Deskripsi peralatan:
Skema peralatan untuk metode solvent-free microwave extraction
dapat dilihat pada Gambar 111.2 Peralatan utama terdiri dari
microwave dan distiller yang terbuat dari labu alas bulat leher dua
Pyrex yang dilengkapi konektor three way, kondensor liebig,
adaptor, dan corong pemisah. Spesifikasi peralatan utama adalah
sebagai berikut:
o Distiller yang digunakan terbuat dari labu alas bulat leher
dua Pyrex dengan ukuran 1 liter
o Microwave yang digunakan Electrolux model EMM-2007X
dengan spesifikasi sebagai berikut:
= Daya maksimum : 800 W
= Tegangan 220 V, Daya 1250 W
= Frekuensi Magnetron 2450 MHz (2,45 GHz)
Dimensi Microwave: Panjang = 46,1 cm, Lebar = 28,0 cm, dan
Tinggi = 37,3¢cm

111.3 Prosedur Penelitian
111.3.1 Metode Microwave Hydrodistillation
1. Menimbang bahan baku sesuai dengan rasio bahan baku
terhadap solvent yang telah ditentukan
2. Melakukan instalasi alat ekstraksi (Gambar I11.1)
3. Memasukkan bahan baku yang telah ditimbang pada
distiller dan menambahkan pelarut (akuades) sebanyak
200 mi

4. Mengalirkan air pada sistem pendingin (kondensor liebig)
5. Menyalakan microwave agar distiller yang telah terisi
bahan baku dan pelarut mendapatkan paparan radiasi
microwave sesuai kondisi operasi dan variabel penelitian
6. Menunggu sampai tetes pertama keluar dari adaptor

7. Menghitung waktu ekstraksi mulai tetes pertama keluar
dari adaptor

8. Menghentikan proses ekstraksi setelah waktu yang telah
ditentukan.
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10.

11.

12.

13.

Memisahkan minyak dari air dengan menggunakan
corong pemisah

Menambahkan Na.SO, anhidrat untuk mengikat
(menyerap) kandungan air yang masih terdapat dalam
minyak atsiri

Menimbang minyak atsiri yang diperoleh dengan
menggunakan neraca analitik

Menyimpan minyak atsiri dalam botol vial pada
temperatur 4°C

Melakukan analisa terhadap minyak atsiri yang dihasilkan

111.3.2 Metode Solvent-Free Microwave Extraction

1.

2.
3.

o s

o N

10.

11.

12.

13.

Menimbang bahan baku sesuai dengan rasio bahan baku
terhadap distiller yang telah ditentukan

Melakukan instalasi alat ekstraksi (Gambar 111.2)
Memasukkan bahan baku yang telah ditimbang pada
tersebut pada distiller

Mengalirkan air pada sistem pendingin (kondensor liebig)
Menyalakan microwave dan mengatur daya microwave
sesuai dengan variabel

Mencatat waktu ekstraksi mulai dari tetes pertama distilat
keluar dari kondensor

Menampung distilat yang keluar dalam corong pemisah
Melakukan ekstraksi selama waktu yang telah ditentukan.
Memisahkan minyak dari air dengan menggunakan
corong pemisah

Menambahkan  Na,SO, anhidrat untuk mengikat
(menyerap) kandungan air yang masih terdapat dalam
minyak atsiri

Menimbang minyak atsiri yang diperoleh dengan
menggunakan neraca analitik

Menyimpan minyak atsiri dalam botol sampel pada
temperatur 4°C

Melakukan analisa terhadap minyak atsiri yang dihasilkan
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111.4 Diagram Alir Penelitian

Bahan baku

!

Pembersihan dan pemotonaan

A 4

Penimbanaan

|

- Pelarut
Penvulllnuan akuades
Air pendingin Air pendingin

—» Kondensasi
masuk keluar

l Essential oil + air

Pemisahan |— Air

l Essential oil + sisa air

Na2SO, Penyerapan air dan
i —_—
anhidrat pengendapan Na;SO.

v

Minvak atsiri —> Na,SO4 + Air

!

Penvimpanan pada suhu 4°C

A 4

Analisa

Gambar 111.3 Diagram alir penelitian untuk ekstraksi minyak
nilam dengan menggunakan metode microwave hydrodistillation
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Bahan baku

!

Pembersihan dan pemotonaan

A 4

Penimbanaan

|

Penvulinaan

|

Air pendingin i Air pendingin
—>
masuk Kondensasi keluar
l Essential oil + air

Pemisahan |— Air

l Essential oil + sisa air

Na2SO, Penyerapan air dan
i —_—
anhidrat pengendapan Na;SO.

v

Minvak atsiri —> Na,SO4 + Air

!

Penvimpanan pada suhu 4°C

\ 4
Analisa

Gambar 111.4 Diagram alir penelitian untuk ekstraksi minyak
nilam dengan menggunakan metode solvent-free microwave
extraction
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111.5 Kondisi Operasi dan Variabel Penelitian
111.5.1 Kondisi Operasi
Kondisi operasi yang digunakan untuk metode microwave
hyrodistillation adalah sebagai berikut:
a. Tekanan atmosferik
b. Volume pelarut 200 ml

Kondisi operasi yang digunakan untuk metode solvent-free
microwave extraction adalah pada tekanan atmosferik.

111.5.2 Variabel Penelitian
Variabel penelitian yang digunakan adalah sebagai berikut:

a. Metode ekstraksi : microwave hydrodistillation dan
solvent-free microwave extraction.

b. Daya microwave : 150 W, 300 W, 450 W, 600 W

c. Rasio bahan baku terhadap solvent : 0,30; 0,40; 0,50; dan
0,60 g/ml.

d. Rasio bahan baku terhadap distiller : 0,06; 0,08; 0,10; dan
0,12 g/ml.

e. Kondisi bahan baku segar dan kering (kadar air +10%).

f.  Ukuran bahan baku : utuh, setengah utuh (dipotong
ukuran +50% dari ukuran bahan baku utuh), dan cacah
(dipotong hingga ukurannya <10% dari ukuran bahan
baku utuh.

g. Waktu ekstraksi untuk  metode microwave
hydrodisillation : 1, 2, dan 3 jam

h. Waktu ekstraksi untuk metode solvent-free microwave
extraction: 30, 60, dan 90 menit.

i. Pengamatan dilakukan setiap 20 menit untuk metode
microwave hydrodisillation

j.  Pengamatan dilakukan setiap 10 menit untuk metode
solvent-free microwave extraction
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111.6 Besaran Penelitian yang Diukur
Adapun beberapa besaran dan analisa yang dilakukan terhadap
minyak nilam yang diperoleh antara lain:

1. Pengukuran yield minyak atsiri

Yield =
berat minyak atsiri yang dihasilkan x 100
berat bahan baku yang digunakan x (1—kadar air(%))

2. Minyak nilam (Patchouli oil) dianalisa komposisinya
dengan menggunakan GC-MS.

3. Daun nilam (Pogostemon cablin Benth) sebelum dan
sesudah diekstraksi dianalisa morfologi
permukaannya  dengan  menggunakan  SEM
(Scanning Electron Microscopy).

4. Penetapan sifat fisik:

a. Analisa berat jenis dengan menggunakan
piknometer
b. Analisa kelarutan dalam alkohol
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Halaman ini sengaja dikosongkan
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BAB IV
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

IV.1 Proses Ekstraksi Minyak Atsiri dari Daun Nilam

Penelitian ekstraksi minyak atsiri dari daun nilam ini
dilakukan dengan metode microwave hydrodistillation dan
solvent-free microwave extraction. Dalam metode ini, dilakukan
refluks atau recycle air yang terkadung dalam bahan ke dalam
labu distiller yang disebut kohobasi. Hal ini disebabkan karena
apabila tidak ditambahkan atau dilakukan pengembalian air
tersebut, maka bahan yang diekstrak akan lebih cepat terbakar.
Recycle atau kohobasi ini juga bertujuan untuk menghindari
kehilangan minyak yang masih terikut dalam destilat air sehingga
bisa didapatkan yield minyak yang maksimal serta membantu
proses ekstraksi minyak berlangsung secara kontinyu (Kusuma,
2016).

Pada ekstraksi minyak nilam dengan metode microwave
hydrodistillation, volume pelarut (akuades) yang digunakan
adalah sebanyak 200 mL. Pemilihan volume pelarut (akuades)
yang digunakan tersebut didasarkan atas kebutuhan pelarut untuk
dapat merendam seluruh bahan yang akan diekstrak serta untuk
menghindari terjadinya bumping. Bumping sendiri merupakan
suatu fenomena yang terjadi karena meningkatnya tekanan pada
distiller akibat dari naiknya temperatur pemanasan secara cepat
selama proses radiasi microwave berlangsung sehingga melebihi
stabilitas bahan (Esckillsson dan Bjourklund, 2000). Selain itu,
tujuan dari pemilihan volume pelarut sebanyak 200 ml ini adalah
untuk meminimalkan penggunaan pelarut. Pada penelitian
Kusuma (2016), dilakukan ekstraksi minyak nilam menggunakan
metode microwave hydrodistillation dengan rasio massa bahan
baku terhadap volume solvent sebesar 0,05, 0,10, 0,15, dan 0,20
g/ml dan volume solvent sebesar 400 ml. Pada penelitian ini
digunakan volume solvent yang lebih kecil daripada penelitian
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sebelumnya. Dan hal ini menyebabkan rasio massa bahan baku
terhadap volume solvent yang lebih besar yaitu 0,3, 0,4, 0,5, dan
0,6 g/ml. Dengan rasio antara massa bahan baku dengan volume
solvent yang semakin besar, maka volume solvent yang digunakan
akan semakin kecil sehingga akan meminimalkan penggunaan
solvent. Maka, pada penelitian ini dipelajari tentang pengaruh
rasio antara massa bahan baku terhadap volume solvent.

Selain  pemilihan volume pelarut (akuades) yang
digunakan, perlakuan terhadap bahan yang mengandung minyak
merupakan salah satu hal yang juga perlu diperhatikan. Bahan
baku yaitu daun nilam segar dan kering mendapat perlakuan yang
berbeda-beda sesuai variabel ukuran, yaitu dibiarkan utuh
(berukuran 8,28+1,03 cm untuk daun nilam segar dan 4,66+1,41
cm untuk daun nilam kering), dipotong menjadi dua bagian
(berukuran 3,94+0,82 cm untuk daun nilam segar dan 2,45+0,56
cm untuk daun nilam kering), serta dicacah (berukuran 0,92+0,12
cm untuk daun nilam segar dan 0,77+0,21 cm untuk daun nilam
kering). Pemotongan dilakukan karena minyak atsiri di dalam
bahan dikelilingi oleh kelenjar minyak, pembuluh-pembuluh,
kantong minyak atau rambut glandular, sehingga apabila bahan
dibiarkan utuh, minyak atsiri hanya dapat terekstrak apabila uap
air berhasil melalui jaringan tanaman dan mendesaknya ke
permukaan. Proses ini hanya dapat terjadi karena peristiwa
hidrodifusi, suatu fenomena yang penting artinya dalam proses
ekstraksi minyak nilam. Proses difusi akan berlangsung sangat
lambat apabila daun nilam dibiarkan dalam keadaan utuh. Hal ini
disebabkan karena kecepatan minyak yang terekstrak ditentukan
oleh kecepatan difusi. Oleh karena itu, pada penelitian ini
dilakukan proses pemotongan daun nilam. Hal ini dikarenakan
proses pemotongan dapat menyebabkan kelenjar minyak dapat
menjadi terbuka sebanyak mungkin. Selain itu dengan adanya
proses pencacahan, ukuran ketebalan bahan tanaman di tempat
terjadinya difusi akan berkurang. Sehingga ketika dilakukan
ekstraksi, laju penguapan minyak atsiri dari bahan tanaman
menjadi cukup cepat (Guenther, 1987).
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Pada metode solvent-free microwave extraction, ekstraksi
dilakukan tanpa menggunakan pelarut Dengan metode solvent-
free microwave extraction pada variabel daun nilam kering, bahan
direndam terlebih dahulu selama 30 menit sebelum dilakukan
ekstraksi, dengan tujuan untuk menambah kandungan air pada
bahan agar bahan tidak mudah terbakar. Pada metode microwave
hydrodistillation dilakukan ekstraksi dengan menambahkan
pelarut sebanyak 200 ml ke dalam labu distiller. Selain itu, pada
metode solvent-free microwave extraction dilakukan eksraksi
dengan waktu yang lebih singkat jika dibandingkan dengan
metode microwave hydrodistillation. Ekstraksi dengan waktu
yang lebih singkat ini disebabkan oleh cepatnya kenaikan suhu
saat ekstraksi pada metode solvent-free microwave extraction jika
dibandingkan dengan metode microwave hydrodistillation.
Cepatnya kenaikan suhu ini mengakibatkan kelenjar minyak lebih
cepat terbuka (Golmakani, 2015).

Dalam penelitian ini juga dipelajari adanya pengaruh dari
beberapa parameter pada ekstraksi minyak nilam dengan metode
microwave hydrodistillation dan solvent-free  microwave
extraction. Dimana parameter yang berpengaruh terhadap yield
dan kualitas dari minyak nilam yang diperoleh dengan
menggungakan metode microwave hydrodistillation dan solvent-
free microwave extraction, meliputi daya microwave, lama waktu
ekstraksi, kadar air bahan, rasio antara bahan baku dengan volume
solvent, rasio antara bahan baku dengan volume distiller, dan
ukuran bahan baku.

IV.2 Parameter yang Berpengaruh pada Ekstraksi Minyak
Nilam dengan Metode Microwave Hydrodistillation dan
Solvent-Free Microwave Extraction
IV.2.1 Pengaruh Kadar Air terhadap Yield Minyak Nilam
Kadar air adalah persentase kandungan air suatu bahan
yang dapat dinyatakan berdasarkan berat basah (wet basis) atau
berat kering (dry basis). Kadar air mempunyai pengaruh dan
peranan yang besar terhadap mutu suatu produk yaitu yield
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minyak nilam. Pengukuran kadar air dilakukan dengan metode
termogravimetri (metode oven). Sampel yang akan dihitung kadar
airnya ditimbang terlebih dahulu lalu dikeringkan pada oven suhu
100°C selama 2 jam. Setelah itu didinginkan di udara terbuka dan
kemudian ditimbang. Selanjutnya dikeringkan lagi pada oven
dengan suhu 100°C selama 1 jam, didinginkan di udara terbuka
dan kemudian ditimbang hingga diperoleh massa yang konstan.
Perhitungan kadar air diperoleh dengan membandingkan massa
sampel sebelum dikeringkan dan massa yang hilang setelah
dikeringkan dikali 100% (Jolly and Hadlow, 2012).

Faktor kadar air digunakan untuk dapat membandingkan
yield minyak ketika memiliki rasio bahan yang berbeda dan
kondisi bahan yang berbeda. Pada penelitian ini menggunakan
kondisi bahan yang berbeda yaitu segar dan kering, begitu juga
dengan rasio massa bahan terhadap volume solvent (0,3; 0,4; 0,5;
0,6 g/mL) dan rasio massa bahan terhadap volume distiller (0,06;
0,08; 0,10; 0.12 g/mL). Sehingga ketika faktor kadar air tidak
dimasukkan maka besarnya yield antara bahan segar dan kering
tidak dapat dibandingkan. Oleh karena itu, perlu dimasukkannya
faktor kadar air (1-x) dalam perhitungan yield minyak sehingga
selanjutnya dapat dibandingkan. Pengaruh kadar air terhadap
yield minyak dapat dirumuskan menjadi suatu persamaan sebagai
berikut:

massa minyak

o massa bahan (1 — x) « -

Dimana: x = kadar air (%)
(Chen et al., 2015)

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini juga
bervariasi yaitu daun nilam pada kondisi segar dan kondisi
kering. Sehingga dalam menghitung yield minyak yang dihasilkan
perlu diperhitungkan kadar air yang terkandung dalam bahan
tersebut. Berikut ini disajikan tabel kadar air dari bahan yang
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digunakan beserta massanya (tanpa dan dengan pengaruh kadar
air):

Tabel 1V.1 Data kadar air bahan dan pengaruhnya terhadap
massa bahan

Kondisi Kadar air (%) | Massa (m) Massa dengan

Bahan (gram) pengaruh kadar
air [m(1-x)]
(gram)

Segar 82,737 £ 1,311 60,133 9,259 + 1,693
Kering 17,848 + 2,000 60,052 49,334 + 1,201
Kering

(setelah 87,358 £ 0,478 397,476 50,199 + 0,050

direndam)

Berdasarkan Tabel V.1 tersebut, untuk daun nilam segar
(kadar air = 82,737 + 1,311%) dengan massa 60,133 gram setelah
dikeringkan massanya menjadi 9,259 + 1,693 gram. Setelah
dihitung dengan menambahkan faktor kadar air, diperoleh massa
bahan yang hampir sama antara massa nilam kering dengan nilam
kering yang telah direndam. Sebaliknya, massa nilam segar
dengan menambahkan faktor kadar air (82,737 = 1,311%)
memiliki massa yang jauh lebih kecil (9,259 + 1,693 gram)
daripada massa nilam kering dan kering (setelah direndam).
Dimana pada penelitian ini, perhitungan kadar air menggunakan
dasar wet basis, yaitu

X = massa air x 100%

~ massa bahan basah

(Wilhelm, 2004)

Pada penelitian ini, ekstaksi minyak nilam dengan
metode microwave hydrodistillation dari bahan  segar
menghasilkan yield yang hampir sama dengan bahan kering.
Sedangkan dengan metode solvent-free microwave extraction dari
bahan segar menghasilkan yield lebih besar dibandingkan dari
kondisi bahan kering. Yield yang lebih besar ini disebabkan oleh
pengaruh proses pengeringan pada bahan tersebut. Menurut
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Ayyobi et al. (2014), proses pengeringan memiliki efek yang
signifikan terhadap yield minyak atsiri. Proses pengeringan ini
dapat menyebabkan beberapa komponen minyak atsiri menjadi
menguap sehingga akan mengurangi yield dari minyak atsiri
tersebut. Ada berbagai macam metode pengeringan di antaranya
dengan sinar matahari, dimasukan oven dengan suhu tertentu,
menggunakan microwave dengan daya tertentu, dibiarkan di
tempat teduh, hingga pengeringan dengan cara freeze-drying
(Pirbalouti et al., 2013).

Pada penelitian ini, digunakan pengeringan daun nilam
dilakukan dengan dibiarkan di tempat teduh. Hal ini didasarkan
oleh penelitian yang telah dilakukan oleh Omidbeigi et al. (2004),
yang menunjukkan bahwa pengeringan yang dilakukan di tempat
teduh menghasilkan yield dan total phenol yang lebih tinggi
dibandingan metode pengeringan lain seperti pengeringan dengan
oven dan di bawah sinar matahari. Dimana pengeringan
menggunakan oven dengan suhu 60°C menghasilkan yield sebesar
21,61 ml.m? dengan total phenol sebesar 6,87 mg galic acid per
100 g. Pengeringan dibawah sinar matahari menghasilkan yield
sebesar 22,40 ml.m? dengan total phenol sebesar 8,19 mg galic
acid per 100 g. Pengeringan dengan dibiarkan di tempat teduh
menghasilkan yield sebesar 28,44 ml.m? dengan total phenol
sebesar 9,54 mg galic acid per 100 g. Berdasarkan penelitian
tersebut diketahui bahwa pengeringan dengan dibiarkan di tempat
teduh menghasilkan yield dan total phenol yang lebih tinggi
daripada metode pengeringan lain.
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Gambar 1V.1 Perbandingan waktu ekstraksi terhadap yield
antara nilam kering dan segar dengan ukuran bahan utuh
menggunakan (a) metode microwave hydrodistillation dengan
rasio F/S 0,3 g/ml dan daya microwave 450 W, (b) metode
solvent-free microwave extraction dengan rasio F/D 0,06 g/ml
dan daya microwave : 300 W untuk bahan segar; 450 W untuk
bahan kering
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Gambar 1V.2 Perbandingan waktu ekstraksi terhadap yield
antara nilam kering dan segar dengan ukuran bahan setengah utuh
menggunakan (a) metode microwave hydrodistillation dengan
rasio F/S 0,3 g/ml dan daya microwave 450 W, (b) metode
solvent-free microwave extraction dengan rasio F/D 0,06 g/ml
dan daya microwave : 300 W untuk bahan segar; 450 W untuk
bahan kering
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Gambar 1V.3 Perbandingan waktu ekstraksi terhadap yield
antara nilam kering dan segar dengan ukuran bahan cacah
menggunakan (a) metode microwave hydrodistillation dengan
rasio F/S 0,3 g/ml dan daya microwave 450 W, (b) metode
solvent-free microwave extraction dengan rasio F/D 0,06 g/ml
dan daya microwave : 300 W untuk bahan segar; 450 W untuk

bahan kering
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Selain karena proses pengeringan, penyebab lain yield
hasil ekstraksi dengan metode solvent-free microwave extraction
dari bahan segar lebih besar daripada bahan kering yaitu adanya
pengaruh dari kadar air yang terkandung dalam bahan dan jumlah
air dalam distiller. Berdasar Gambar 1V.1 (b), IV.2 (b), dan IV.3
(b) terlihat bahwa yield pada bahan segar lebih besar daripada
bahan kering yang direndam. Hal tersebut dikarenakan ekstraksi
dengan bahan segar memiliki jumlah air dalam distiller yang jauh
lebih kecil jika dibandingkan dengan bahan kering yang direndam
selama 30 menit. Jumlah air dalam distiller dengan bahan segar
sekitar 50 ml, sedangkan dengan bahan segar sekitar 350 ml.
Dengan jumlah air dalam distiller yang kecil maka akan
mempercepat kenaikan suhu. Dengan kenaikan suhu yang cepat
ini, maka akan mempercepat terbukanya kelenjar minyak dan
juga laju kenaikan yield akan lebih besar. Hal ini dibuktikan
dengan hasil analisa SEM pada subbab berikutnya.

Sedangkan pada metode microwave hydrodistillation
digunakan pelarut dengan volume sebesar 200 ml untuk bahan
segar dan kering, sehingga pada metode ini besarnya yield yang
diperoleh juga dipengaruhi oleh besarnya massa bahan dengan
pengaruh kadar air seperti pada tabel 1V.1. Massa bahan dengan
pengaruh kadar air pada bahan segar lebih besar daripada bahan
kering. Hal inilah yang menyebabkan kelenjar minyak pada bahan
segar lebih cepat terbuka atau pecah jika dibandingkan dengan
bahan kering (dibuktikan dengan hasil analisa SEM pada subbab
berikutnya) sehingga yield yang dihasilkan lebih besar seperti
pada Gambar IV.1 (a), IV.2 (a), dan 1V.3 (a).

IV.2.2 Pengaruh Metode Ekstraksi terhadap Yield Minyak
Nilam

Pada penelitian ini digunakan 2 metode ekstraksi yaitu
metode microwave hydrodistillation dan solvent-free microwave
extraction. Perbedaan dari kedua metode ekstraksi tersebut adalah
pada ekstraksi minyak nilam dengan metode microwave
hydrodistillation digunakan solvent berupa akuades, sedangkan
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untuk ekstraksi minyak nilam dengan metode solvent-free
microwave extraction tidak dilakukan penambahan solvent.
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Gambar 1V.4 Perbandingan waktu ekstraksi terhadap yield
antara microwave hydrodistillation (rasio F/S 0,3 g/ml dan daya
microwave 450 W) dan solvent-free microwave extraction (rasio
F/D 0,06 g/ml dan daya microwave : 300 W untuk bahan segar;
450 W untuk bahan kering) dengan ukuran bahan utuh pada (a)

nilam segar, (b) nilam kering
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Berdasarkan Gambar 1V.4 (a) diketahui bahwa dengan
waktu ekstraksi yang sama, yield dari bahan nilam segar pada
metode microwave hydrodistillation hampir sama dengan metode
solvent-free microwave extraction. Hal ini dapat disebabkan oleh
jumlah air dalam distiller dan daya microwave yang digunakan.
Pada metode microwave hydrodistillation dilakukan penambahan
pelarut, sedangkan pada metode solvent-free microwave
extraction tidak dilakukan penambahan pelarut. Sehingga jumlah
air dalam distiller pada metode solvent-free microwave extraction
lebih kecil daripada metode microwave hydrodistillation. Selain
itu, pada metode solvent-free microwave extraction digunakan
daya microwave yang lebih kecil yaitu 300 W jika dibandingkan
dengan metode microwave hydrodistillation dengan daya
microwave 450 W. Jumlah air dalam distiller yang lebih kecil dan
pemakaian daya microwave yang lebih kecil inilah yang
menyebabkan vyield ekstraksi dengan metode solvent-free
microwave extraction hampir sama dengan metode microwave
hydrodistillation.

Berdasarkan Gambar 1V.4 (b) ekstraksi dengan bahan
kering diketahui bahwa vyield pada metode microwave
hydrodistillation lebih besar daripada metode solvent-free
microwave extraction. Hal tersebut disebabkan oleh jumlah air
dalam distiller pada metode microwave hydrodistillation lebih
kecil daripada metode solvent-free microwave extraction dengan
bahan kering yang telah direndam. Jumlah air dalam distiller pada
metode microwave hydrodistillation sekitar 210 ml sedangkan
metode solvent-free microwave extraction sekitar 350 ml. Jumlah
air dalam distiller yang lebih kecil menyebabkan kenaikan suhu
lebih cepat sehingga kelenjar minyak lebih cepat terbuka dan
dihasilkan yield yang lebih besar.

Yield yang diperoleh dari bahan utuh dengan metode
microwave hydrodistillation sebesar 6,0090% untuk bahan segar
dan 4,5639% untuk bahan kering. Sedangkan dengan metode
solvent-free microwave extraction diperoleh yield sebesar
4,3862% untuk bahan segar dan 3,9545% untuk bahan kering.
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Dari data tersebut diketahui bahwa yield yang diperoleh dengan
menggunakan metode microwave hydrodistillation dari bahan
kering tidak signifikan jika dibandingkan dengan metode solvent-
free microwave extraction. Maksud dari tidak signifikan ini
adalah ekstraksi dengan metode microwave hydrodistillation
seharusnya memiliki yield yang lebih besar 2 kali lipat daripada
metode solvent-free microwave extraction karena waktu
ekstraksinya yang lebih lama yaitu 240 menit. Begitu pula untuk
ekstraksi menggunakan metode microwave hydrodistillation dari
bahan segar tidak signifikan jika dibandingkan dengan metode
solvent-free microwave extraction. Maksud dari tidak signifikan
ini adalah ekstraksi dengan metode microwave hydrodistillation
seharusnya memiliki yield yang lebih besar 2 kali lipat daripada
metode solvent-free microwave extraction karena waktu
ekstraksinya yang lebih lama yaitu 240 menit dan menggunakan
daya microwave yang lebih besar yaitu 450 W. Hal ini didukung
dengan penelitian dari Kusuma dan Mahfud (2016) menggunakan
metode microwave hydrodistillation dengan bahan nilam kering
berukuran utuh dilakukan ekstraksi selama 60 menit didapatkan
yield sebesar 2,18% dan dengan metode solvent-free microwave
extraction dilakukan ekstraksi selama 42 menit didapatkan yield
sebesar 2,37%. Dari penelitian sebelumnya diketahui bahwa
dengan waktu yang lebih lama vyield yang diperoleh dengan
metode microwave hydrodistillation lebih kecil jika dibandingkan
dengan metode solvent-free microwave extraction dengan waktu
yang lebih singkat. Sehingga dapat disimpulkan bahwa secara
umum yield yang diperoleh dengan metode microwave
hydrodistillation kurang signifikan apabila dibandingkan dengan
metode solvent-free microwave extraction. Hal ini dikarenakan
ekstraksi dengan metode solvent-free microwave extraction
menghasilkan yield hampir sama atau sedikit lebih kecil dengan
waktu yang lebih singkat.
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IV.2.3 Pengaruh Lama Waktu Ekstraksi terhadap Yield
Minyak Nilam

Peningkatan yield minyak nilam akan terus terjadi seiring
dengan bertambahnya waktu ekstraksi pada metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction, karena
pemanasan dengan menggunakan microwave bersifat selektif dan
volumetrik. Pemanasan bersifat selektif dalam arti radiasi
gelombang mikro bisa langsung menembus labu destilasi
(distiller) yang bersifat transparan (meneruskan gelombang
mikro), sehingga radiasinya bisa langsung diserap oleh bahan dan
pelarut yang bersifat menyerap gelombang mikro. Sedangkan
pemanasan bersifat volumetrik dalam arti terjadi pemanasan
langsung pada  keseluruhan  volume bahan sehingga
pemanasannya bisa seragam (merata) dan berlangsung lebih
cepat. Hal inilah yang menyebabkan yield minyak nilam lebih
cepat diperoleh apabila ekstraksi dilakukan dengan menggunakan
metode microwave hydrodistillation dan solvent-free microwave
extraction dibandingkan dengan ekstraksi yang dilakukan
menggunakan metode konvensional.

Secara umum, pada proses ekstraksi terdapat tiga tahap
penting yaitu: fase ekuilibrium (equilibrium phase), fase transisi
(transition phase), dan fase difusi (diffusion phase). Pada fase
ekuilibrium (equilibrium phase) ini terjadi perpindahan substrat
yang terdapat pada lapisan luar dari matriks. Perpindahan substrat
tersebut berlangsung dengan laju yang konstan. Kemudian,
dilanjutkan dengan fase transisi (transition phase) dimana pada
tahap ini terjadi perpindahan massa secara konveksi dan difusi.
Dan pada fase yang terakhir yaitu fase difusi (diffusion phase) ini
laju ekstraksi berjalan dengan lambat, yang dimana pada fase ini
dikarakterkan dengan keluarnya ekstrak melalui mekanisme
difusi. Pada proses ekstraksi, fase difusi (diffusion phase) ini
sering dianggap sebagai tahap pembatas (limiting step) (Raynie,
2000).

Pada ekstraksi minyak nilam dengan menggunakan
metode microwave hydrodistillation dan solvent-free microwave
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extraction, waktu ekstraksi juga merupakan salah satu faktor yang
perlu diperhatikan. Secara umum dengan semakin lama waktu
ekstraksi, maka yield yang diperoleh juga akan semakin besar.
Akan tetapi dengan semakin lamanya waktu ekstraksi, maka
peningkatan yield yang diperoleh menjadi semakin kecil (Wang et
al., 2008).
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Gambar 1V.5 Perbandingan pengaruh waktu terhadap yield
antara microwave hydrodistillation (rasio F/S 0,3 g/ml dan daya
microwave 450 W) dan solvent-free microwave extraction (rasio
F/D 0,06 g/ml dan daya microwave : 300 W utuk bahan segar;
450 W untuk bahan kering) dengan ukuran bahan utuh pada
(a) nilam segar, (b) nilam kering

Hubungan antara waktu ekstraksi terhadap yield minyak
nilam dapat dilihat pada Gambar IV.5. Berdasar Gambar 1V.5
terlihat bahwa untuk bahan nilam segar dan kering, dengan
metode microwave hydrodistillation terlihat bahwa waktu yang
dibutuhkan untuk mencapai fase ekuilibrium (equilibrium phase)
lebih lama dibandingkan metode solvent-free microwave
extraction yaitu 60 menit. Sedangkan pada metode solvent-free
microwave extraction, dalam waktu 60 menit telah berada pada
fase transisi.
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IV.2.4 Pengaruh Daya Microwave terhadap Yield Minyak
Nilam

Daya adalah banyaknya energi yang dihantarkan per
satuan waktu (Joule/sekon). Daya dalam proses ekstraksi
memiliki pengaruh terhadap yield minyak nilam yang dihasilkan.
Telah diketahui bahwa daya dalam ekstraksi menggunakan
microwave akan mengontrol besarnya energi yang akan diterima
oleh bahan tanaman untuk dirubah menjadi energi panas. Energi
panas inilah yang membantu proses keluarnya minyak atsiri dari
bahan tanaman atau sample. Daya microwave yang digunakan
dalam  proses ekstraksi dengan  metode  microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction sangat
terkait dengan temperatur proses, dimana semakin besar daya
yang digunakan maka temperatur sistem pada proses ekstraksi
akan semakin cepat mencapai titik didih dari air. Air yang
dimaksud pada kalimat sebelumnya berbeda untuk tiap variabel
kondisi bahan. Pada ekstraksi dengan metode microwave
hydrodistillation untuk bahan segar terdapat adanya pelarut dan
air in-situ yang terdapat dalam daun nilam. Sedangkan untuk
bahan kering hanya terdapat pelarut. Akan tetapi, untuk metode
solvent-free microwave extraction dengan bahan segar terdapat
air-situ dalam daun nilam. Sedangkan untuk bahan kering
terdapat air hasil perendaman bahan selama 30 menit. Dimana air
in-situ dalam daun nilam, air hasil perendaman bahan selama 30
menit dan pelarut ini akan dipanaskan dengan microwave.
Dengan semakin cepatnya mencapai titik didih dari air inilah
yang akhirnya menyebabkan meningkatnya perolehan yield
minyak atsiri hingga mencapai kondisi insignificant. Selain itu
pada ekstraksi dengan metode microwave hydrodistillation dan
solvent-free microwave extraction, daya microwave juga berperan
sebagai driving force untuk memecah struktur membran sel
tanaman sehingga minyak dapat terdifusi keluar dan larut dalam
pelarut. Sehingga penambahan daya microwave secara umum
akan meningkatkan yield dan mempercepat waktu ekstraksi
(Liang et al., 2008).
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Gambar 1V.6 Profil waktu-suhu untuk berbagai daya microwave
dengan bahan nilam kering berukuran utuh menggunakan metode
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: (@) microwave hydrodistillation (rasio F/S 0,3 g/ml) dan (b)
solvent-free microwave extraction (rasio F/D 0,06 g/ml)

Semakin besar daya microwave yang digunakan maka
molekul-molekul polar dalam bahan ketika terpapar radiasi
microwave akan mengalami rotasi yang semakin cepat (gerakan
osilasi dan saling bertumbukan) dan menghasilkan energi kalor
(panas) yang terdeteksi dari peningkatan temperatur. Dimana
dengan semakin besarnya daya microwave yang digunakan maka
energi yang dihasilkan juga akan semakin besar. Hal ini dapat
digambarkan menggunakan persamaan berikut:

P =2 dimana E = Q=m.Cp.AT
Sehingga dapat dilihat bahwa P =~ E = AT (daya sebanding dengan
energi dan peningkatan temperatur). Untuk dapat lebih
memahami hal tersebut, maka dapat dilihat dari profil waktu-
temperatur untuk masing-masing daya yang digunakan dalam
proses ekstraksi pada Gambar 1V.10.

Kecepatan naiknya temperatur untuk masing-masing daya
tersebut dapat diukur dengan cara menentukan slope dari bagian
linier yang terdapat pada profil temperatur (Golmakani dan
Moayyedi, 2015). Dari Gambar IV.6 dapat dilihat bahwa
kenaikan temperatur untuk masing-masing daya yang digunakan
dalam proses ekstraksi untuk metode microwave hydrodistillation
adalah sebagai berikut:

e daya 150 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 2,1646

°C/min,

e daya 300 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 11,8929
°C/min,

e daya 450 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 17,3 °C/min,
dan

e daya 600 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 22,2 °C/min.
Sedangkan untuk metode solvent-free microwave
extraction adalah sebagai berikut:
e daya 150 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 2,327
°C/min,
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e daya 300 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 17,1 °C/min,

e daya 450 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 24,2 °C/min,
dan

e daya 600 W terjadi kenaikan temperatur sebesar 24,7 °C/min.

Dari data di atas, dapat diketahui bahwa laju kenaikan
tempertur dengan metode microwave hydrodistillation lebih kecil
daripada metode solvent-free microwave extraction. Hal ini
terjadi karena banyaknya air (pelarut) yang terdapat pada metode
microwave hydrodistillation jika dibandingkan dengan metode
solvent-free microwave extraction yang hanya terdapat air hasil
perendaman selama 30 menit. Sehingga, semakin banyak air
dalam distiller, maka semakin kecil laju kenaikan temperatur atau
semakin lama air untuk mencapai titik didihnya.

Pada Gambar 1V.6 memperlihatkan pengukuran kenaikan
suhu untuk berbagai daya microwave untuk bahan kering. Untuk
mengetahui fenomena yang terjadi secara keseluruhan dapat
dilihat berdasarkan pengukuran kadar air pada tiap variabel pada
Tabel 1V.1. Dari hasil perhitungan kadar air yang telah dilakukan
dapat diketahui bahwa kadar air dari bahan kering yang telah
direndam selama 30 menit sedikit lebih besar apabila
dibandingkan dengan kadar air dari bahan segar. Oleh karena itu,
seharusnya pada ekstraksi dengan metode microwave
hydrodistillation dan  solvent-free  microwave extraction
menggunakan bahan segar akan lebih cepat mencapai titik didih
dari air (pelarut dan/atau air in-situ) apabila dibandingkan dengan
bahan kering.

Pada Gambar IV.6 ini secara umum dapat dilihat bahwa
daya microwave yang paling cepat untuk mengalami kenaikan
temperatur adalah 600 W. Namun, dalam proses ekstraksi yang
menggunakan metode microwave hydrodistillation dan solvent-
free microwave extraction terdapat faktor karakteristik bahan
yang mempengaruhi proses ekstraksi. Dengan adanya faktor
karakteristik bahan tersebut, maka ketika menggunakan daya 600
W belum tentu yield yang dihasilkan adalah yield terbaik. Pada
penelitian ini secara umum dapat dilihat bahwa daya microwave
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yang paling baik untuk menghasilkan yield minyak nilam yang
optimum adalah 450 W.
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Gambar V.7 Pengaruh daya microwave terhadap yield minyak
nilam yang diperoleh menggunakan metode microwave
hydrodistillation dengan daya microwave 450W : (a) untuk daun
utuh, rasio F/S 0,3 g/ml (b) untuk daun setengah utuh, rasio F/S
0,6 g/ml dan (c) untuk daun cacah, rasio F/S 0,3 g/ml
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Gambar 1V.8 Pengaruh daya microwave terhadap yield minyak
nilam yang diperoleh menggunakan metode solvent-free
microwave extraction dengan daya microwave 300 W untuk
bahan segar dan 450 W untuk daun kering: (a) untuk daun utuh,

Yield (%)
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rasio F/D 0,06 g/ml (b) untuk daun setengah utuh, rasio F/D 0,10
g/ml dan (c) untuk daun cacah, rasio F/D 0,06 g/ml

Berdasarkan Gambar IV.7 dan IV.8 di atas, terlihat
bahwa secara garis besar terlihat bahwa ekstraksi dengan metode
microwave hydrodistillation dan solvent-free  microwave
extraction, daya microwave yang paling efektif menghasilkan
yield tertinggi yaitu pada daya 450 W. Berdasarkan Gambar V.7
untuk bahan daun utuh yield tertinggi yaitu pada daya 300 W,
sedangkan untuk ukuran daun setengah utuh dan cacah yaitu pada
daya 450 W. Sedangkan untuk Gambar 1V.8, untuk bahan segar
yield tertinggi yaitu pada daya 300 W dan untuk bahan kering
yaitu pada daya 450 W.

Akan tetapi dari Gambar IV.7 dan 1V.8 secara umum juga
dapat dilihat bahwa ekstraksi yang dilakukan pada daya 600 W
dihasilkan yield yang lebih rendah apabila dibandingkan dengan
daya 300 W dan/atau 450 W. Salah satu faktor yang mungkin
dapat menyebabkan berkurangnya atau menurunnya yield pada
daya 600 W adalah terjadinya degradasi pada bahan dan
komponen minyak atsiri. Hal ini didukung oleh penelitian yang
telah dilakukan oleh Song et al. (2011). Dimana Song et al.
(2011) telah melakukan ekstraksi menggunakan metode
microwave-assisted extraction dari daun ubi jalar segar (Ipomoea
batatas) berukuran cacah dengan rasio S/F sebesar 30 ml/g
selama 90 detik diperoleh recovery sebesar 50,1% untuk daya
microwave 450 W dan 49,8% untuk daya microwave 600 W. Dari
data tersebut diketahui bahwa terjadi penurunan recovery karena
digunakan daya microwave yang lebih besar yaitu 600 W.
Dimana penggunaan daya microwave yang tinggi menyebabkan
thermal degradasi dari phenol.

IV.2.5 Pengaruh Rasio antara Massa Bahan Baku dengan
Volume Solvent terhadap Yield Minyak Nilam

Salah satu faktor penting yang mempengaruhi ekstraksi
dengan menggunakan metode microwave hydrodistillation adalah
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pemilihan pelarut. Pemilihan pelarut yang sesuai dapat membuat
proses ekstraksi berjalan lebih efisien. Dalam pemilihan pelarut
ini sendiri juga tergantung pada beberapa hal seperti: kelarutan
komponen yang akan diekstrak, kemampuan penetrasi dan
interaksinya terhadap matriks dari sampel atau bahan, serta
konstanta dielektrik (dielectric constant) (Chen et al., 2008).
Berbeda dengan ekstraksi menggunakan metode konvensional,
pada ekstraksi minyak nilam menggunakan metode microwave
hydrodistillation pemilihan pelarut merupakan hal yang penting
untuk mendapat yield yang optimal. Hal ini disebabkan karena
pada ekstraksi minyak nilam menggunakan metode microwave
hydrodistillation pemilihan pelarut juga perlu mempertimbangkan
kapasitas dari pelarut untuk menyerap energi microwave dan
kemampuan pemanasannya (Routray dan Orsat, 2011; Eskillsson
dan Bjourklund, 2000; Mandal et al., 2007; Chan et al., 2011).
Secara umum, kapasitas dari pelarut untuk menyerap
energi microwave akan tinggi apabila pelarut yang digunakan
memiliki nilai konstanta dielektrik (dielectric constant) yang
tinggi (Spigno dan De Faveri, 2009). Nilai konstanta dielektrik
(dielectric constant) sendiri menunjukkan kemampuan dari
pelarut untuk dapat terpolarisasi oleh medan listrik eksternal dan
dapat dianggap sebagai ukuran relatif dari densitas energi
microwave (Raju, 2003). Selain itu, konstanta dielektrik
(dielectric constant) juga berperan penting dalam menentukan
interaksi antara medan listrik dengan matriks. Sehingga dengan
semakin tinggi nilai konstanta dielektrik (dielectric constant)
yang dimiliki oleh pelarut, maka pelarut tersebut akan semakin
baik dalam menyerap energi microwave. Oleh karena itu pada
penelitian ini digunakan akuades sebagai pelarut. Pemilihan
akuades sebagai pelarut pada penelitian ini juga didasarkan pada
hal yang telah dijelaskan sebelumnya yaitu akuades memiliki
nilai konstanta dielektrik (dielectric constant) yang tinggi.
Dimana akuades memiliki nilai konstanta dielektrik (dielectric
constant) sebesar 80,4 (Metaxas, 1996). Apabila dibandingkan
dengan beberapa pelarut lain seperti metanol, etanol, dan heksana,
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maka akuades dapat dikatakan memiliki nilai konstanta dielektrik
(dielectric constant) yang lebih tinggi. Nilai konstanta dielektrik
(dielectric constant) untuk beberapa pelarut dapat dilihat pada
Tabel IV.2.

Tabel 1V.2 Nilai konstanta dielektrik (dielectric constant) (g”)
untuk beberapa pelarut pada 2450 MHz dan temperatur kamar
(Metaxas, 1996)

Pelarut Dielectric constant (z°)
Akuades 80,4
DMSQO? 45,0
DMP® 37,7
Etilen glikol 37,0
Metanol 32,6
Etanol 24,3
Kloroform 48
Toluena 2,4
Heksana 1,9

aDMSO, dimethyl sulfoxide
YDMF, dimethylformamide

Pembahasan mengenai rasio antara bahan baku yang akan
diekstrak dengan pelarut dan kapasitas alat destilasi (distiller) ini
bermanfaat nantinya untuk proses scale up alat, yang aplikasinya
untuk menentukan perbandingan bahan baku yang akan diekstrak
dengan pelarut dan kapasitas volume alat destilasi (ketel suling)
yang dapat digunakan agar diperoleh yield yang maksimal.
Mengingat salah satu faktor yang menyebabkan berkurangnya
yield minyak atsiri seiring dengan semakin besarnya rasio antara
bahan baku yang akan diekstrak dengan pelarut adalah faktor
kepadatan bahan, yang merupakan rasio antara massa bahan dan
kapasitas volume labu distiller yang digunakan. Faktor rasio ini
terkait dengan seberapa padatnya (banyaknya) kondisi bahan
baku yang dimasukkan dalam labu destilasi (distiller), sehingga
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proses ekstraksi dan penguapan minyak bisa berjalan secara
sempurna.

Rasio antara massa bahan baku dengan volume solvent
merupakan salah satu parameter penting yang perlu dioptimasi.
Secara garis besar pada ekstraksi minyak nilam menggunakan
metode microwave hydrodistillation menunjukkan bahwa
semakin banyak bahan baku yang digunakan, maka massa minyak
nilam yang diperoleh akan semakin meningkat. Namun
banyaknya massa bahan baku dan besarnya minyak nilam yang
didapat, tidak selalu berkorelasi positif dengan peningkatan yield
minyak nilam yang diperoleh. Hal ini disebabkan karena yield
minyak nilam dipengaruhi oleh faktor rasio antara massa minyak
nilam yang diperoleh dan massa bahan baku awal. Profil yield
minyak nilam yang diperoleh terhadap rasio antara massa bahan
baku dengan volume solvent dari metode microwave
hydrodistillation yang digunakan dapat dilihat pada Gambar
V.13.
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Gambar 1V.9 Pengaruh rasio antara massa bahan baku dengan
volume solvent terhadap yield minyak nilam yang diperoleh
menggunakan metode microwave hydrodistillation daun nilam
segar dan kering berukuran utuh dengan daya 450 W
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Berdasarkan Gambar IV.9 untuk bahan nilam segar
berukuran utuh, semakin besar rasio antara massa bahan baku
dengan volume solvent, maka semakin kecil yield yang diperoleh.
Sedangkan untuk untuk bahan nilam kering berukuran utuh,
semakin besar rasio antara massa bahan baku dengan volume
solvent, maka semakin kecil yield yang diperoleh, tetapi terjadi
peningkatan yield dari rasio 0,5 g/ml menuju ke rasio 0,6 g/ml.
Terjadinya peningkatan yield dari rasio 0,5 g/ml ke 0,6 g/ml. Hal
ini terjadi karena massa minyak yang dihasilkan pada rasio massa
bahan baku dengan volume solvent dari 0,6 g/ml lebih besar
daripada rasio 0,5 g/ml. Massa minyak yang lebih besar ini
menyebabkan peningkatan yield pada rasio 0,6 g/ml tetapi yield
yang dihasilkan tidak lebih besar daripada rasio 0,3 g/ml dan 0,4
g/ml. Penyebab lain terjadinya peningkatan yield ini adalah
penataan bahan dalam distiller. Dimana pada peneltian ini
penataan bahan untuk rasio F/S 0,6 g/ml lebih teratur apabila
dibandingkan dengan rasio 0,5 g/ml. Hal ini yang memungkinkan
menyebabkan minyak nilam pada rasio 0,6 g/ml menjadi lebih
mudah berdifusi sehingga yield yang diperoleh menjadi lebih
besar apabila jika dibandingkan dengan rasio 0,5 g/ml. Hal ini
didukung oleh penelitian Fachrudin dan Velayas (2016) dilakukan
ekstraksi daun nilam kering berukuran utuh dengan metode
hydrodistillation selama 12 jam dengan massa bahan 100, 200,
300, 400, dan 500 gram dengan volume solvent sebesar 10 liter.
Seiring dengan peningkatan massa bahan atau rasio F/S, maka
yield yang diperoleh semakin besar. Yield yang diperoleh yaitu
sebesar 2,54% untuk massa bahan 100 gram, 2,60% untuk massa
bahan 200 gram, 2,63% untuk massa bahan 300 gram, 3,04%
untuk massa bahan 400 gram, dan 4,15% untuk massa bahan 500
gram. Dimana pada penelitian yang telah dilakukan oleh
Fachrudin dan Velayas (2016) tersebut fenomena kenaikan yield
seiring dengan bertambahnya massa bahan atau rasio F/S
disebabkan karena penataan bahannya lebih teratur dan bahan
tersebar merata di dalam distiller, sehingga tidak menghambat
laju penyulingan dan ruang gerak ketika proses penguapan
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berlangsung. Sedangkan pada penelitian ini, kenaikan yield pada
rasio F/S 0,6 g/ml lebih besar daripada rasio F/S 0,5 g/ml
mungkin disebabkan karena penataan bahan pada rasio F/S 0,6
g/ml lebih teratur dan tersebar merata dalam distiller jika
dibandingkan dengan rasio F/S 0,5 g/ml.

Berdasarkan Gambar IV.9 untuk bahan nilam segar
terlihat bahwa rasio massa bahan baku dan volume solvent
optimum vyaitu pada 0,3 g/ml, sedangkan untuk bahan nilam
kering yaitu pada 0,4 g/ml. Berdasarkan hasil penelitian secara
umum diketahui bahwa rasio F/S 0,3 g/ml dan 0,4 g/ml
menghasilkan yield yang lebih besar jika dibandingkan dengan
rasio F/S 0,5 g/ml dan 0,6 g/ml. Hal ini disebabkan karena dengan
rasio F/S 0,5 g/ml dan 0,6 g/ml, massa bahan baku (daun nilam)
yang digunakan sudah terlampau banyak (padat) dan hampir
memenuhi labu distiller. Dimana hal ini mengakibatkan uap
menjadi sulit terpenetrasi dalam bahan untuk membawa molekul
minyak atsiri terdifusi keluar dari bahan. Tingkat kepadatan
bahan berhubungan erat dengan besar ruangan antar bahan.
Kepadatan bahan yang terlalu tinggi dan tidak merata dapat
menyebabkan terbentuknya jalur uap “rat holes” yang dapat
menurunkan yield dan mutu minyak atsiri (Guenther, 1987).
Selain itu dengan semakin besarnya kepadatan bahan juga
mengakibatkan laju penyulingan atau penguapan minyak atsiri
akan menjadi semakin lambat. Hal ini dikarenakan terhambatnya
ruang gerak uap untuk bisa menguap menuju kondensor, yang
akhirnya menyebabkan berkurangnya yield minyak nilam yang
diperoleh dan menurunkan efisiensi penyulingan.

Pada penelitian ini, ekstraksi menggunakan microwave
hydrodistillation dari daun nilam kering berukuran utuh dengan
massa bahan sebesar 60 gram dan volume solvent 200 ml dengan
daya microwave 450 W selama 2 jam diperoleh yield sebesar
3,43%. Sedangkan pada penelitian Kusuma (2016) juga telah
melakukan  ekstraksi  menggunakan metode  microwave
hydrodistillation dari daun nilam kering berukuran utuh dengan
massa bahan sebesar 60 gram dan volume solvent 400 ml dengan
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daya microwave 400 W selama 2 jam diperoleh yield sebesar
1,68%. Berdasarkan data di atas diketahui bahwa dengan daya
microwave yang tidak berbeda jauh, yield hasil penelitian ini
lebih besar jika dibandingkan dengan penelitian sebelumnya. Hal
yang mempengaruhi perbedaan besarnya yield ini adalah volume
solvent yang digunakan. Penggunaan volume solvent sebesar 200
ml diperoleh yield yang lebih besar jika dibandingkan dengan
volume solvent sebesar 400 ml. Sehingga dapat disimpulkan
bahwa dengan meminimalkan penggunaan solvent, proses
ekstraksi minyak nilam dapat berjalan lebih cepat dan
menghasilkan yield yang lebih besar.

IV.2.6 Pengaruh Rasio antara Massa Bahan Baku dengan
Volume Distiller terhadap Yield Minyak Nilam
Pada penelitian ini massa bahan yang digunakan untuk
nilam segar dan nilam kering adalah 60, 80, 100 dan 120 gram
pada masing-masing variabel ukuran. Massa bahan ini akan
mempengaruhi rasio massa bahan per volume distiller. Adapun
pengaruh massa bahan per volume distiller pada yield dapat
dilihat pada Gambar 1V.10.
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Gambar 1V.10 Pengaruh rasio massa bahan baku dengan volume
distiller terhadap yield menggunakan metode solvent-free



microwave extraction untuk daun nilam segar, daya 300 W dan
daun nilam kering, daya 450 W dengan bahan berukuran utuh

Berdasarkan Gambar 1V.10 untuk bahan nilam segar
berukuran utuh terlihat bahwa semakin besar rasio F/D maka
semakin kecil yield yang diperoleh. Begitu pula untuk bahan
nilam kering berukuran utuh terlihat bahwa semakin besar rasio
F/ID maka semakin kecil yield yang diperoleh. Berdasarkan
Gambar 1V.10 untuk bahan nilam segar berukuran utuh terjadi
sedikit peningkatan yield dari rasio F/D 0,06 g/ml ke rasio 0,08
g/ml. Peningkatan yield ini terjadi karena pada rasio F/D 0,08
g/ml penataan bahannya lebih teratur jika dibandingkan dengan
rasio F/D 0,06 g/ml. Hal ini yang memungkinkan menyebabkan
minyak nilam pada rasio F/D 0,08 g/ml menjadi lebih mudah
berdifusi sehingga yield yang diperoleh menjadi lebih besar
apabila jika dibandingkan dengan rasio F/D 0,06 g/ml.

Yield optimum pada bahan nilam segar dan kering
berukuran utuh terdapat pada rasio 0,06 g/ml. Hal ini terjadi
karena pada rasio terkecil nilam segar dan kering dapat terekstrak
dengan baik dengan tingkat kepadatan yang tidak terlalu tinggi.
Faktor kepadatan yaitu massa bahan baku (daun nilam) yang
digunakan sudah terlampau banyak (padat) dan hampir memenuhi
labu distiller. Dimana hal ini mengakibatkan uap menjadi sulit
berpenetrasi dalam bahan untuk membawa molekul minyak atsiri
terdifusi keluar dari bahan. Tingkat kepadatan bahan
berhubungan erat dengan besar ruangan antar bahan. Kepadatan
bahan yang terlalu tinggi dan tidak merata dapat menyebabkan
terbentuknya jalur uap “rat holes” yang dapat menurunkan yield
dan mutu minyak atsiri (Guenther, 1990). Selain itu dengan
semakin tingginya kepadatan bahan juga akan mengakibatkan laju
penyulingan atau penguapan minyak atsiri akan menjadi semakin
lambat. Hal ini dikarenakan terhambatnya ruang gerak uap untuk
bisa menguap menuju kondensor, yang akhirnya menyebabkan
berkurangnya yield minyak nilam yang diperoleh dan
menurunkan efisiensi penyulingan.
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IV.2.7 Pengaruh Ukuran Bahan Baku terhadap Yield Minyak
Nilam
Pada penelitian ini ukuran bahan yang digunakan untuk
daun nilam segar adalah utuh (berukuran 8,28+1,03 cm), setengah
utuh (berukuran 3,94+0,82 cm), dan cacah (berukuran 0,92+0,12
cm). Sedangkan untuk daun nilam kering adalah utuh (berukuran
4,66x+1,41 cm), setengah utuh (berukuran 2,45+0,56 cm), dan
cacah (berukuran 0,77+0,21). Adapun pengaruh ukuran bahan
terhadap yield terhadap yield minyak nilam yang diekstraksi
menggunakan metode microwave hydrodistillation dan solvent-
free microwave extraction dapat dilihat pada Gambar V.15 dan
IV.16.
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Gambar V.11 Pengaruh ukuran bahan baku terhadap yield
minyak nilam yang diperoleh dengan metode microwave
hydrodistillation dengan daya 450 W untuk : (a) daun nilam segar
dan (b) daun nilam kering

Berdasarkan Gambar V.11 (a) untuk bahan nilam segar
dengan rasio F/S 0,5 dan 0,6 g/ml dengan semakin kecil ukuran
bahan maka semakin besar yield yang diperoleh. Begitu pula
untuk Gambar 1V.11 (b) untuk bahan nilam segar dengan rasio
F/S 0,5 dan 0,6 g/ml dengan semakin kecil ukuran bahan maka
semakin besar yield yang diperoleh. Peningkatan yield terjadi
seiring dengan semakin kecilnya ukuran bahan, hal ini terjadi
karena proses pencacahan dapat menyebabkan kelenjar minyak
dapat menjadi terbuka sebanyak mungkin. Selain itu dengan
adanya proses pencacahan, ukuran ketebalan bahan tanaman di
tempat terjadinya difusi akan berkurang. Sehingga ketika
dilakukan ekstraksi, laju penguapan minyak atsiri dari bahan
tanaman menjadi cukup cepat (Guenther, 1987). Berdasarkan
Gambar V.11 untuk bahan nilam segar dengan rasio F/S 0,5 dan
0,6 g/ml terlihat bahwa ukuran bahan optimum yaitu dengan
ukuran cacah.
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Gambar V.12 Pengaruh ukuran bahan baku terhadap yield
menggunakan metode solvent-free microwave extraction dengan

daya microwave 300 W untuk : (a) daun nilam segar, rasio F/D
0,08 g/ml dan (b) daun nilam kering, rasio F/D 0,06 g/ml
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Berdasarkan Gambar 1V.12 (a) untuk bahan nilam segar
dengan rasio F/D 0,08 terlihat bahwa semakin besar ukuran
bahan, maka yield akan semakin kecil. Hal ini dikarenakan proses
pencacahan dapat menyebabkan kelenjar minyak dapat menjadi
terbuka sebanyak mungkin. Selain itu dengan adanya proses
pencacahan, ukuran Kketebalan bahan tanaman di tempat
terjadinya difusi akan berkurang. Sehingga ketika dilakukan
ekstraksi, laju penguapan minyak atsiri dari bahan tanaman
menjadi cukup cepat (Guenther, 1987). Berdasarkan Gambar
IV.12 (b) untuk bahan nilam kering dengan rasio F/D 0,06 g/ml
dengan semakin kecil ukuran bahan maka semakin kecil yield
yang diperoleh. Hal ini disebabkan oleh faktor kepadatan bahan.
Faktor kepadatan yaitu massa bahan baku (daun nilam) yang
digunakan sudah terlampau banyak (padat) dan hampir memenuhi
labu distiller. Dimana hal ini mengakibatkan uap menjadi sulit
berpenetrasi dalam bahan untuk membawa molekul minyak atsiri
terdifusi keluar dari bahan. Tingkat kepadatan bahan
berhubungan erat dengan besar ruangan antar bahan. Kepadatan
bahan yang terlalu tinggi dan tidak merata dapat menyebabkan
terbentuknya jalur uap “rat holes” yang dapat menurunkan yield
dan mutu minyak atsiri (Guenther, 1990). Selain itu dengan
semakin tingginya kepadatan bahan juga akan mengakibatkan laju
penyulingan atau penguapan minyak atsiri akan menjadi semakin
lambat. Hal ini dikarenakan terhambatnya ruang gerak uap untuk
bisa menguap menuju kondensor, yang akhirnya menyebabkan
berkurangnya yield minyak nilam yang diperoleh dan
menurunkan efisiensi penyulingan.

Berdasarkan hasil penelitian ini dengan metode solvent-
free microwave extraction untuk bahan nilam segar terjadi
penurunan yield seiring dengan bertambahnya besarnya ukuran
bahan, sedangkan untuk bahan nilam kering terjadi peningkatan
yield seiring dengan bertambahnya besarnya ukuran bahan. Hal
ini didukung dengan penelitian Putri dan Dewi (2016). Dimana
pada penelitian Putri dan Dewi (2016) telah dilakukan ekstraksi
menggunakan metode solvent-free microwave extraction dengan
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daun kemangi segar dan daya 380 W serta rasio F/D 0,175 g/ml
terjadi penurunan yield seiring dengan semakin besarnya ukuran
bahan, sehingga ukuran optimum terdapat pada ukuran terkecil.
Sebaliknya untuk bahan kemangi kering dengan daya 240 W dan
rasio F/S 0,05 g/ml, terjadi peningkatan yield seiring dengan
semakin besarnya ukuran bahan, sehingga ukuran bahan optimum
terdapat pada ukuran terbesar. Hal tersebut juga terjadi pada
penelitian ini, dimana untuk bahan nilam segar, yield optimumnya
berada pada ukuran cacah. Sedangkan untuk bahan nilam kering,
yield optimumnya berada pada ukuran utuh.

IVV.3 Hasil Analisa Properti Fisik dan Kimia Minyak Nilam

Dalam penentuan kualitas dari minyak nilam yang
diperolen  dengan  menggunakan  metode  microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction, maka
perlu dilakukan pengujian terhadap sifat fisik dan kimia dari
minyak nilam yang telah diperoleh tersebut. Pengujian terhadap
sifat fisik dari minyak nilam yang diperoleh dengan
menggunakan metode metode microwave hydrodistillation dan
solvent-free microwave extraction dapat dilakukan dengan cara
menentukan berat jenis dan kelarutannya.

Sedangkan pengujian terhadap sifat kimia dari minyak
nilam dapat dilakukan dengan cara mengidentifikasi komposisi
senyawa yang terdapat pada minyak nilam menggunakan GC-MS
yang akan dibahas lebih lanjut di Sub-bab IV.3.2. Selain dapat
digunakan untuk memperoleh gambaran tentang kemurnian dan
kualitas dari minyak atsiri, dengan cara membandingkan hasil
analisa sifat fisik dan kimia dengan data standar mutu ini juga
dapat digunakan untuk mengetahui ada atau tidaknya pemalsuan
terhadap minyak atsiri (Guenther, 1990).

Berdasarkan hasil analisa sifat fisik dari minyak nilam
yang diperoleh menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction yang
dapat dilihat pada Tabel IV.3, maka secara umum dapat dapat
dikatakan bahwa berat jenis dan kelarutan dalam etanol 90% dari
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minyak nilam yang diperoleh tersebut telah sesuai dengan SNI
06-2385-2006 dan ISO 3757 : 2002 (E). Kelarutan dalam etanol
90% menyatakan perbandingan volume minyak atsiri dan volume
etanol 90% yang dibutuhkan untuk melarutkan minyak atsiri.
Minyak nilam hasil penelitian memiliki kelarutan dalam etanol
90% sebesar 1:9. Hasil tersebut menunjukkan bahwa kualitas
minyak nilam hasil penelitian lebih baik karena berdasar
Sastrohamidjojo (2004) semakin kecil kelarutan minyak atsiri
pada etanol 90% maka kualitas minyak atsirinya semakin baik.
Kelarutan dalam etanol 90% vyang lebih kecil ini apabila
dibandingkan dengan SNI 06-2385-2006 dan ISO 3757 : 2002 (E)
disebabkan oleh besarnya kadar oxygenated compound yang
terdapat pada minyak nilam yang diperoleh. Hal ini dapat
diketahui berdasarkan hasil analisa kimia menggunakan GC-MS
yang dapat dilihat pada Tabel 1V.4 dan Tabel IV.5. Oxygenated
compound sendiri merupakan komponen yang mudah terlarut
dalam alkohol. Sehingga apabila kadar oxygenated compound
yang terdapat pada minyak nilam semakin tinggi maka dapat
menyebabkan minyak nilam yang diperoleh memiliki kelarutan
dalam alkohol yang semakin tinggi (semakin mudah larut dalam
alkohol dan memiliki kelarutan dalam etanol 90% yang lebih
kecil apabila dibandingkan dengan SNI 06-2385-2006 dan 1SO
3757 : 2002 (E)).
Tabel 1V.3 Hasil analisa properti fisik minyak nilam

Prope SNI 06- Hasil Hasil
rti Meetod 2385- Penelitia _I 38037(?57) Penelitia
Fisik 2006 n ) n
0,950- 0,9635+ 0,952- 0,9671+
MHD 0,975 0,0051 0,975 0,0051
(25°C/25° | (25°C/25° | (20°C/20° | (20°C/20°
Berat
Jenis C) C) C) )
(g/ml) 0,950- 0,9808+ 0,952- 0,9845+
SEME 0,975 0,0054 0,975 0,0054
(25°C/25° | (25°C/25° | (20°C/20° | (20°C/20°
C) C) C) C)
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1V.3.1 Hasil Analisa SEM Daun Nilam

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan suatu

uji yang digunakan untuk menganalisa struktur permukaan bahan.
Dalam hal ini bahan yang dianalisa adalah daun nilam kering
sebelum dan daun nilam segar dan kering setelah diekstrak

dengan metode microwave hydrodistillation dan solvent-free
microwave extraction.

Gambar 1V.13 HiI SEMduniI sbelum ekstraksi dengan
perbesaran 5.000 kali
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Gambar V.14 Hasil SEM daun nilam segar setelah diekstak
menggunakan metode microwave hydrodistillation dengan
perbesaran 5.000 kali untuk (a) nilam segar (b) nilam kering

-
i

Gambar 1V.15 Hasil SEM daun nilam segar setelah diekstak
menggunakan metode solvent-free microwave extraction dengan
perbesaran 5.000 kali untuk (a) nilam segar (b) nilam kering

Berdasarkan Gambar V.13 terlihat bahwa terdapat
banyak kelenjar minyak yang masih utuh (bentuk sempurna) pada
penampang daun nilam sebelum diekstrak. Berdasarkan Gambar
IV.14 terlihat bahwa pada daun nilam segar setelah diekstak
dengan metode microwave hydrodistillation, kelenjar minyak
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telah terbuka semua sedangkan pada daun nilam kering terdapat
kelenjar minyak yang masih utuh. Hal ini disebabkan karena daun
nilam segar memiliki massa bahan dengan pengaruh kadar air
yang lebih kecil jika dibandingkan dengan daun nilam kering
seperti pada tabel IV.1. Dengan massa bahan dengan pengaruh
kadar air yang lebih kecil inilah menyebabkan kelenjar minyak
pada daun segar lebih cepat terbuka semua jika dibandingkan
pada daun nilam kering.

Berdasarkan Gambar 1V.15 terlihat bahwa pada daun
nilam segar setelah diekstak dengan metode solvent-free
microwave extraction, kelenjar minyak telah terbuka semua
sedangkan pada daun nilam kering yang telah direndam dengan
air, terdapat kelenjar minyak yang masih utuh. Hal ini disebabkan
karena saat dilakukan ekstraksi dengan daun nilam segar
memiliki jumlah air yang lebih kecil jika dibandingkan dengan
daun nilam kering. Jumlah air pada daun nilam segar sekitar 50
ml sedangkan daun nilam kering yang telah direndam sekitar 350
ml. Jumlah air yang jauh lebih kecil inilah yang menyebabkan
kenaikan suhu lebih cepat sehingga kelenjar minyak lebih cepat
terbuka.

1VV.3.2 Hasil Analisa GC-MS Minyak Nilam

Untuk  mengetahui  komponen-komoponen  yang
terkandung dalam suatu minyak atsiri digunakanlah analisa GC-
MS (Gas Chromatography—Mass Spectrometry). Dengan analisa
ini selain digunakan untuk mengetahui komponen yang
terkandung dalam minyak atsiri juga dapat digunakan untuk
mengetahui kadar untuk setiap komponennya Umumnya hasil
ekstraksi minyak nilam menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction sesuai
dengan standar kualitas yaitu SNI 06-2385-2006 dan ISO 3757 :
2002 (E)). Untuk standar kualitas SNI 06-2385-2006 yaitu kadar
patchouli alcohol minimal sebesar 31% dan ISO 3757 : 2002 (E))
minimal sebesar 35%. Komponen patchouli alcohol hasil
ekstraksi dengan metode microwave hydrodistillation adalah
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sebesar 64,27% untuk bahan segar dan 50,01% untuk bahan
kering, sedangkan dengan metode solvent-free microwave
extraction sebesar 65,85% untuk bahan segar dan 53,68% untuk
bahan kering. Kadar patchouli alcohol hasil penelitian ini, sudah
memenuhi standar kualitas SNI 06-2385-2006 dan 1SO 3757 :
2002 (E)).

Komponen fraksi berat pada minyak nilam adalah
komponen yang penting. Hal ini dikarenakan komponen fraksi
berat yaitu komponen oxygenated lebih berpengaruh pada aroma
minyak atsiri daripada kompenen lainnya (Ferhat et al., 2007).
Komponen oxygenated yang paling banyak terkandung dalam
minyak nilam adalah patchouli alcohol, maka kadar patchouli
alcohol sangat berpengaruh. Kadar patchouli alcohol hasil
ekstraksi dengan metode microwave hydrodistillation adalah
sebesar 64,27% untuk bahan segar dan 50,01% untuk bahan
kering, sedangkan dengan metode solvent-free microwave
extraction sebesar 65,85% untuk bahan segar dan 53,68% untuk
bahan kering. Kadar patchouli alcohol pada metode microwave
hydrodistillation lebih kecil daripada metode solvent-free
microwave extraction. Hal ini terjadi disebabkan oleh
pengurangan efek thermal dan hydrolytic pada metode solvent-
free microwave extraction jika dibandingkan dengan metode
microwave hydrodistillation yang membutuhkan waktu dan
energi yang besar (Ferhat et al., 2007). Sedangkan untuk kondisi
bahan segar kadar patchouli alcohol lebih besar daripada kondisi
bahan kering. Hal ini disebabkan oleh pengaruh proses
pengeringan pada bahan baku. Proses pengeringan ini dapat
menyebabkan adanya komponen minyak atsiri yang menguap
(Pirbalouti et al., 2013).

Berdasarkan hasil penelitian Kusuma dan Mahfud (2015),
dilakukan ekstraksi minyak nilam dengan metode microwave
hydrodistillation dengan bahan kering selama 126 menit dan
diperoleh kadar patchouli alcohol sebesar 26,32%. Sedangkan
pada penelitian ini, dengan metode microwave hydrodistillation
dan kondisi bahan kering diperoleh kadar patchouli alcohol yang

71



lebih besar dari penelitian sebelumnya yaitu sebesar 50,01%.
Kadar patchouli alcohol hasil penelitian lebih besar dari hasil
penelitian sebelumnya. Hal ini disebabkan karena bahan baku
(daun nilam) memiliki kualitas yang berbeda dan dipengaruhi
oleh kesehatan tanaman, tahap pertumbuhan, habitat termasuk
iklim, faktor edapik, waktu panen (Figueiredo, et al., 2008;
Schmidt, 2010).

Seperti yang ditunjukkan pada Tabel V.4 dan Tabel IV.5
pada minyak nilam dengan menggunakan metode microwave
hydrodistillation, jumlah komponen yang terkandung sebanyak
44 komponen, sedangkan dengan menggunakan metode solvent-
free microwave extraction sebanyak 19 komponen. Berkurangnya
jumlah komponen pada ekstraksi dengan menggunakan metode
solvent-free microwave extraction ini disebabkan oleh tidak
adanya solvent pada distiller sehingga memungkinkan bahan
terbakar sebelum diekstrak akibat panas yang dihasilkan oleh
microwave.

Pada minyak nilam yang diekstrak dengan menggunakan
metode microwave hydrodistillation dari bahan nilam segar,
jumlah komponen yang terkandung sebanyak 18 komponen,
sedangkan dari bahan nilam kering sebanyak 35 komponen.
Sedangkan pada minyak nilam yang diekstrak dengan
menggunakan metode solvent-free microwave extraction dari
bahan nilam segar, jumlah komponen yang terkandung sebanyak
12 komponen, sedangkan dari bahan nilam kering sebanyak 16
komponen. Bertambahnya jumlah komponen pada bahan kering
ini disebabkan oleh kemungkinan adanya reaksi konversi pada
minyak atrsiri seperti proses isomerisasi, oksidasi, dehidrogenasi,
polimerisasi, dan thermal rearrangements yang semuanya dapat
terjadi oleh karena adanya panas, cahaya, serta udara (Turek et
al., 2013).

Komponen-komponen yang terkandung dalam minyak
atsiri tersebut dapat digolongkan menjadi beberapa senyawa yaitu
monoterpenes,  oxygeneted  monoterpenes,  sesquiterpenes,
oxygeneted sesquiterpenes, other compounds, dan other
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oxygeneted compounds. Dimana oxygeneted compound lebih

berpengaruh pada aroma minyak atsiri dibandingkan dengan

senyawa monoterpene. Pada penelitian ini, berdasarkan uji GC-

MS diketahui jumlah oxygeneted compound pada minyak nilam

segar dengan metode microwave hydrodistillation sebanyak

69,75% dan nilam kering sebanyak 59,43%. Sedangkan pada

minyak nilam dengan metode solvent-free microwave extraction

kondisi bahan segar jumlah oxygeneted compound sebesar

77,12% dan pada kondisi kering sebesar 58,33%. Berdasarkan

hasil tersebut dapat disimpulkan bahwa dengan metode solvent-

free microwave extraction minyak nilam dari bahan segar
memiliki keunggulan yaitu memiliki kadar oxygeneted compound
paling besar sehingga aroma minyak yang dihasilkan lebih baik.

Beberapa hal yang mempengaruhi kadar oxygeneted compound

yaitu :

o terjadi pengurangan efek thermal dan hydrolytic pada
metode solvent-free microwave extraction jika dibandingkan
dengan metode microwave hydrodistillation yang yang
membutuhkan waktu dan energi yang besar (Ferhat et al.,
2007)

o karakteristik bahan (Figueiredo, et al., 2008; Schmidt, 2010)

Berdasarkan hasil penelitian, yield yang diperoleh dengan

metode microwave hydrodistillation dengan bahan segar sebesar
9,575% dan untuk bahan kering sebesar 3,810%. Sedangkan
dengan metode solvent-free microwave extraction dengan bahan
segar diperoleh yield sebesar 7,270% dan untuk bahan kering
sebesar 4,601%. Berdasarkan hasil tersebut dapat disimpulkan
bahwa dengan metode microwave hydrodistillation minyak nilam
dari bahan segar memiliki keunggulan yaitu dapat memperoleh
yield yang lebih tinggi daripada dari bahan kering dan metode
solvent-free microwave extraction. Tetapi aroma minyak yang
dihasilkan masih kurang baik jika dibandingkan metode solvent-
free microwave extraction dengan bahan segar.
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Tabel

IV.4 Komponen-komponen yang terkandung dalam
minyak nilam metode microwave hydrodistillation, rasio 0,3
g/ml, daun utuh, dan daya 450 W berdasarkan analisa GC-MS

Segar Kering

No. | Compound (ﬁi-lr—{) % Area (I;.i'lr'].) % Area

Monoterpenes
1. D1-Limonene - - 8,60 0,11
2. a-Terpinolene - - 13,91 0,04
3. Neoalloocimene - - 15,97 0,34

Sesquiterpenes
4. 4,7- 14,54 0,34 14,55 1,39

Methanoazulene,1,2,3,4,

5,6,7,8-octahydro-

1,4,9,9-tetramethyl-,[1s-

(1a.,40,70)]-
5. B-Elemene - - 14,70 0,58
6. trans-Caryophyllene 15,06 0,40 15,08 1,71
7. a-Guaiene 15,29 1,92 15,36 8,46

16,08 0,55

8. Seychellene 15,29 1,92 15,44 5,61
9. a-Patcoullene 15,56 2,59 15,61 6,00
10. (+)-Cycloisosativene - - 15,81 0,40
11. Caryophyllene-(11) - - 16,10 2,20
12. | Azulene,1,2,3,5,6,7,8,8a 16,16 2,32 16,23 9,99

-octahydro-1,4,dimethyl-

7-(1-methylethenyl)-

J[1s-(1a.,70,8a. B)]-
13. | 7-epi-o-selinene - - 16,37 0,20
14. Eremophilene 17,77 3,07 - -
15. (-)-Tricyclo 18,94 0,41 - -

[6.2.1.0(4,11) undec-5-

ene,1,5,9,9-tetramethyl-

(isocaryophyllene-11)
16. (+)-Oxo0-a-Ylangene - - 19,79 0,47
17. (-)-Caryophyllene-(11) - - 20,94 0,10
18. Ledene - - 20,74 0,22
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Segar Kering
No. | Compound (ﬁi-lr;.) % Area (I;.i'lr'].) % Area
Oxygenated
sesquiterpenes
19. | 2-Methyl-3-oxime-1- - - 16,46 0,15
Cyclohexen-3-on
20. | Caryophyllene oxide 17,15 1,59 17,17 1,49
21. Alloaromadendrene 17,28 0,72 - -
oxide
22. | y-Casto - - 17,33 0,57
23. | Oplopenone - - 18,70 0,17
24, 6-Isoprpenyl-4,8a- - - 19,51 0,11
dimethyl- 20,34 0,05
1,2,3,5,6,7,8,8a-
octahydronaphtalene-
2,3-diol
Other compounds
25. | Trideuteroethene 1,09 13,90 - -
26. | 2-Ethylanthracene - - 16,95 0,45
217. 1-isppropenyl-4-methyl- - - 17,04 1,47
1-(2-methyl-1-propenyl)
cyclohexane
28. Benzene,2,4-diethyl-1- - - 18,94 0,51
methyl-
29. | Nonox A 19,67 0,53 - -
30. Ledene - - 19,67 0,30
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Segar Kering
No. | Compound R.T. R.T. %
(min) % Area (min) Area
Other oxygenated
compounds
31. | DL-Alaninol - - 1,01 0,18
32. | p-Menth-3-en-9-01 - - 14,95 0,57
33. 1-(propen-2-yl)-4- - - 16,89 0,56
methylspiro[4.5]decan-
7-one
34. B-Elemenone 16,95 0,70 - -
35. | Cyclopentanol,1- 17,02 1,14 - -
(methlenecyclopropyl)
36. | 3-Cyclohexen-1- 17,47 0,33 - -
carboxaldehyde,3,4-
dimethyl-
37. 1H-Cycloprop[e]azulen- - - 17,49 0,56
4-ol, decahydro-1,1,4,7-
tetramethyl-, [1ar-
(1a,4B,4aB,7a,7ap,7ba)]
38. Viridifrorol - - 17,81 2,97
39. Patchouli alcohol 18,19 64,27 18,29 50,01
40. | Aristolone 18,59 0,64 18,60 0,97
41. 4,8-Dimethyl-nona-3,8- 18,79 0,36 - -
dien-2-one
42. (1R)-(+)-Norinon - - 18,80 0,35
43. Iso-a-cedren-15-al - - 19,39 0,44
44. | Cyclopropa [5,6]-33- - - 19,15 0,28
norgorgostan-3-ol, 3°,6-
dihydro-,
(3B,5B,60,2.xi.,23.x1)
Monoterpenes - 0,49
Sesquiterpenes 13,52 37,33
Oxygenated sesquiterpenes 2,31 2,54
Other compounds 14,43 2,73
Other oxygenated compounds 67,44 56,89
Yield 9,575 3,810
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Tabel 1V.5 Komponen-komponen yang terkandung dalam
minyak nilam menggunakan metode solvent-free microwave
extraction, rasio 0,3 g/ml, daun utuh, daya 300 W untuk bahan
segar dan daya 450 W untuk bahan kering berdasarkan analisa
GC-MS

Segar Kering
No. Compound RT % Area RT %
(min) (min) Area
Sesquiterpenes
1. 4,7- - - 14,55 1,70
Methanoazulene,1,2,3,4,
5,6,7,8-octahydro-
1,4,9,9-tetramethyl-,[1s-
(la.,40,70)]-
2. B-Elemene - - 14,70 0,50
3. trans-Caryophyllene - - 15,08 2,18
4, a-Guaiene 15,29 3,13 15,37 11,26
5. Seychellene 15,39 4,89 15,44 5,00
6. a-Patcoullene 15,56 3,45 15,61 6,81
7. y-Himachalene - - 15,81 0,63
8. Caryophyllene-(11) - - 16,10 2,41
9. Azulene,1,2,3,5,6,7,8,8a 16,16 3,17 16,23 10,75
-octahydro-1,4,dimethyl-
7-(1-methylethenyl)-
J[1s-(10.,70,8a. B)]-
Oxygenated
sesquiterpenes
10. | Caryophyllene oxide 17,15 1,94 17,03 0,46
17,16 0,51
Other compounds
11. Cyclopentane, methyl- 1,45 7,30 - -
12. Cyclohexane 1,59 0,94 - -
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Segar Kering
No. | Compound R.T. R.T. %
(min) % Area (min) Area

Other oxygenated

compounds
13. DL-Alaninol 1,09 4,19 1,09 0,57
14. Bioallethrin - - 14,95 0,60
15. | 2-Butenal, 2-methyl-4- 16,94 1,04 - -

(2,6,6-trimwthyl-1- 17,02 1,87

cyclohexen-1-yl)-
16. | Viridifrorol - - 17,80 1,67
17. | Patchouli alcohol 18,15 65,85 18,29 | 53,68
18. | 1-Methylidene-2b- 17,72 2,23 - -

hydroxymethyl-3,3-

dimethyl-4a-(3-

methylbut-2-enyl)-

cyclohexane
19. | 7,8-Dihydroxy-4,5- - - 16,89 0,84

dimethyl-3,4-

dihydronaphtalen-1

(2H)-one
Sesquiterpenes 14,64 41,24
Oxygenated sesquiterpenes 1,94 0,97
Other compounds 8,24 -
Other oxygenated compounds 75,18 57,36
Yield 7,270 4,601

IV.4 Hasil Analisa Fiksatif

Minyak nilam merupakan salah jenis minyak atsiri yang
mempunyai fungsi dan kegunaan dalam industri aromaterapi
sehingga mempunyai nilai komersil yang menguntungkan.
Manfaat dari minyak atsiri adalah sebagai bahan baku, bahan
pencampur dan fiksatif (pengikat wangi — wangian) dalam
industri parfum, farmasi dan kosmetik (Ketaren, 1985). Oleh
karena itu pada penelitian ini dilakukan analisa fiksatif untuk
mengetahui bagaimana pengaruh penambahan minyak nilam
(patchouli oil) terhadap laju penguapan dari parfum dan waktu
fiksatif dari parfum seperti pada Gambar 1V.20 dan IV.21.
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Parfum yang digunakan pada penelitian ini adalah minyak jeruk
purut (kafira oil).
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Gambar V.16 Perbandingan antara laju evaporasi dari minyak
jeruk purut terhadap waktu pada minyak jeruk purut yang
ditambahkan minyak nilam dan tanpa ditambahkan minyak nilam
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Gambar 1V.17 Perbandingan waktu fiksatif dari minyak jeruk
purut terhadap waktu pada minyak jeruk purut yang ditambahkan
minyak nilam dan tanpa ditambahkan minyak nilam
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Berdasarkan Gambar IV.16 secara umum terlihat bahwa
laju penguapan dari minyak jeruk purut tanpa ditambahkan
minyak nilam lebih besar daripada dengan ditambahkan minyak
nilam. Berdasarkan Gambar 1V.17 secara umum terlihat bahwa
waktu fiksatif dari minyak jeruk purut tanpa ditambahkan minyak
nilam lebih kecil daripada dengan ditambahkan minyak nilam.
Untuk memperjelas fenomena yang terjadi sesuai gambar diatas,
maka ditunjukkan Tabel 1V.6. Fenomena tersebut menunjukkan
bahwa penambahan minyak nilam dalam minyak jeruk purut
dapat mengikat atau mengurangi penguapan dari minyak jeruk
purut, sehingga minyak nilam pada penelitian ini memiliki fungsi
fiksatif.

Tabel 1V.6 Perbandingan antara laju evaporasi dan waktu fiksatif
dengan dan tanpa ditambahkan minyak nilam

Tanpa minyak | Dengan minyak
nilam nilam

Laju evaporasi dari

minyak jeruk purut (g/h) 2,0173+1,3124 | 1,9553+1,2670

Waktu fiksatif dari

minyak jeruk purut (h/g) 0,4957 +0,2207 | 0,5114 +0,2239
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

V.1 Kesimpulan

1. Ekstraksi menggunakan metode solvent-free microwave
extraction lebih efisien karena hanya membutuhkan
waktu 90 menit daripada metode microwave
hydrodistillation membutuhkan waktu 180 menit.

2. Adapun pengaruh kondisi bahan, metode ekstraksi, lama
waktu ekstraksi, daya microwave, rasio antara massa
bahan baku dengan volume solvent, rasio antara massa
bahan baku dengan volume distiller, dan ukuran bahan
baku terhadap yield minyak nilam antara lain:

a. Ekstraksi dengan bahan nilam segar (kadar air
+90%) menghasilkan yield yang lebih besar apabila
dibandingkan dengan bahan nilam kering (kadar air
+10%).

b. Ekstraksi minyak nilam menggunakan metode
solvent-free microwave extraction secara umum
menghasilkan yield yang lebih besar dan
memerlukan waktu yang lebih singkat apabila
dibandingkan dengan metode microwave
hydrodistillation.

c. Semakin lama waktu ekstraksi, maka yield yang
dihasilkan akan semakin meningkat.

d. Semakin meningkatnya daya dari 150-450 watt,
maka vyield vyang dihasilkan akan semakin
meningkat, akan tetapi dari daya 450-600 W terjadi
penurunan yield.

e. Semakin kecil rasio massa bahan baku terhadap
volume solvent, maka yield yang dihasilkan akan
semakin meningkat.
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f.

g.

Semakin kecil rasio massa bahan baku terhadap
volume distiller, maka yield yang dihasilkan akan
semakin meningkat.

Semakin kecil ukuran bahan baku, maka yield yang
dihasilkan akan semakin meningkat.

3. Kondisi operasi optimal untuk ekstraksi minyak nilam
dengan menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction :

a.

Untuk ekstraksi daun nilam segar menggunakan
metode microwave hydrodistillation, kondisi operasi
optimal diperoleh ketika menggunakan daya
microwave 450 W, ukuran bahan utuh, dan rasio
massa bahan baku terhadap volume solvent 0,3 g/ml
diperoleh yield sebesar 9,5752%.

Untuk ekstraksi daun nilam kering menggunakan
metode microwave hydrodistillation, kondisi operasi
optimal diperoleh ketika menggunakan daya
microwave 450 W, ukuran bahan cacah, dan rasio
massa bahan baku terhadap volume solvent 0,3 g/ml
diperoleh yield sebesar 5,1029%.

Untuk ekstraksi daun nilam segar menggunakan
metode solvent-free microwave extraction, kondisi
operasi optimal diperoleh ketika menggunakan daya
microwave 300 W, ukuran bahan cacah, dan rasio
massa bahan baku terhadap volume distiller 0,06
g/ml diperoleh yield sebesar 8,1650%.

Untuk ekstraksi daun nilam kering menggunakan
metode solvent-free microwave extraction, kondisi
operasi optimal diperoleh ketika menggunakan daya
microwave 450 W, ukuran bahan utuh, dan rasio
massa bahan baku terhadap volume distiller 0,06
g/ml diperoleh yield sebesar 4,6009%.

4. Hasil analisa sifat fisik dan kimia minyak nilam hasil
ekstraksi menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction.
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a. Berat jenis minyak nilam hasil ekstraksi

menggunakan metode microwave hydrodistillation

yaitu sebesar 0,9635+0,0051 g/ml (25°C/25°C) dan

untuk metode solvent-free microwave extraction
yaitu sebesar 0,9808+0,0054 g/ml (25°C/25°C).

Kelarutan minyak nilam hasil ekstraksi dengan

metode metode microwave hydrodistillation dan

solvent-free microwave extraction adalah sama yaitu

sebesar 1:9.

Kadar  patchouli  alcohol  hasil  ekstraksi

menggunakan metode microwave hydrodistillation

dan solvent-free microwave extraction adalah :

e Kadar patchouli alcohol hasil ekstraksi daun
nilam segar menggunakan metode solvent-free
microwave extraction sebesar 65,85% dan untuk
metode microwave hydrodistillation yaitu sebesar
64,27%

e Kadar patchouli alcohol hasil ekstraksi daun
nilam kering menggunakan metode solvent-free
microwave extraction sebesar 53,68% dan untuk
metode microwave hydrodistillation yaitu sebesar
50,01%

Komposisi  minyak  nilam  hasil  ekstraksi

menggunakan metode microwave hydrodistillation

dan solvent-free microwave extraction berdasarkan
hasil analisa GC-MS adalah :

e Untuk ekstraksi dengan bahan nilam segar
menggunakan metode microwave
hydrodistillation : patchouli alcohol 64,27%);
trideuteroethene 13,90%; eremophilene 3,07%; o
— Patcoullene 2,59%; o — Guaiene 2,47%.

e Untuk ekstraksi dengan bahan nilam kering
menggunakan metode microwave
hydrodistillation : patchouli alcohol 50,01%;
azulene,1,2,3,5,6,7,8,8a-octahydro-1,4,dimethyl-
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7-(1-methylethenyl)-,[1s-(1a.,7a,8a. B)]- 9,99%;
o — Guaiene 8,46%; a — Patcoullene 6,00%;
seychellene 5,61%.

e Untuk ekstraksi dengan bahan nilam segar
menggunakan metode solvent-free microwave
extraction: patchouli alcohol 65,85%);
cyclopentane, methyl- 7,30%; seychellene 4,89%;
DL-Alaninol 4,19%; o — Patcoullene 3,45%.

e Untuk ekstraksi dengan bahan nilam kering
menggunakan metode solvent-free microwave
extraction : patchouli alcohol 53,68%; o -
Guaiene 11,26%; azulene,1,2,3,5,6,7,8,8a-
octahydro-1,4,dimethyl-7-(1-methylethenyl)-,[1s-
(la.,7a,8a. B)]- 10,75%; o — Patcoullene 6,81%;
seychellene 5,00%;

5. Berdasarkan hasil analisa sifat fisik dan kimia minyak
nilam hasil ekstraksi menggunakan metode microwave
hydrodistillation dan solvent-free microwave extraction
telah sesuai dengan standar kualitas SNI 06-2385-2006
dan 1SO 3757: 2002 (E)).

V.2 Saran

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut menggunakan
bahan daun nilam segar.

2. Sebaiknya dilakukan ekstraksi minyak nilam dengan

metode lain dan membandingkannya dengan penelitian
yang telah dilakukan.
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APPENDIKS A
CONTOH PERHITUNGAN

Semua contoh perhitungan dari data variabel nilam kering
menggunakan metode microwave hydrodistillation pada ukuran
2,45+0,56 cm dengan rasio 0,6 g/ml dan daya 450 Watt
1. Perhitungan Yield
Massa bahan =120,1561 gram
Massa vial kosong 12,1027 gram

Massa vial + minyak 15,0227 gram
Massa minyak =2,9200 gram
Kadar air =19,2619%
g — _Tassa minyak 100%
Y T hassa bahan (1—x) * ’
_ 2,9200
"~ 120,1561 (1-0,1926) x100%
= 3,0099%

2. Perhitungan Berat Jenis Minyak
a. Menimbang piknometer 5 ml yang akan digunakan
menggunakan neraca analitik (W)
b. Memasukkan minyak nilam ke dalam piknometer
penggunakan pipet sebanyak 5 ml (V)
c. Menimbang berat piknometer+ minyak nilam (W-)

Massa piknometer kosong (W1) = 10,4468 gram
Massa piknometer + minyak (Wz) = 15,2234 gram
Massa minyak (W) =4,7766 gram
VVolume minyak (V) =5ml

Berat jenis minyak nilam (pm) pada suhu 30°C
= V':/—m = ”7?% =0,9553 gram/ml

Nilai koreksi berat jenis minyak nilam dengan
perubahan temperatur setiap 1°C masing-masing
adalah 0,00073 (Guenther, 1987).

Maka p minyak nilam pada temperatur 20°C
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=0,9553 + (10 x 0,00073)
=0,9626 gram/ml

Perhitungan Kelarutan

a. Mengambil minyak nilam dengan menggunakan pipet
volume sebanyak 1 ml (V1) dan memasukkan ke
dalam tabung reaksi.

b. Menambahkan ethanol 90% setiap 1 ml ke dalam
tabung reaksi dan mencacat volme ethanol 90% (V2)
yang dibutuhkan untuk melarutkan minyak nilam

c. Menghitung nilai kelarutan minyak nilam
V1 =1ml
V> =9ml
Kelarutan =V1i:V»

=1ml:9ml
=1:9

Perhitungan Laju Penguapan dan Waktu Fiksatif

dari Parfum

a. Sampel tanpa ditambahkan minyak nilam

b.

e Sebagai parfum digunakan minyak jeruk purut.
Memasukkan minyak jeruk purut sebanyak 7,5
ml dengan pipet ukur ke dalam beker glass 100
ml.

e Memasukkan ethanol 80% sebanyak 42,5 ml
dengan pipet ukur ke dalam beker glass 100 ml.

¢ Menimbang massa beker glass yang berisi
campuran minyak jeruk purut dan ethanol 80%
(Wa).

o Mendiamkan dalam udara terbuka selama
rentang waktu 10 menit. Kemudian menimbang
lagi massa beker glass (W5).

Sampel dengan ditambahkan minyak nilam

e Sebagai parfum digunakan minyak jeruk purut.
Memasukkan minyak jeruk purut sebanyak 7,5
ml dengan pipet ukur ke dalam beker glass 100
ml.
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¢ Memasukkan minyak nilam sebanyak 0,6 ml
dengan pipet ukur ke dalam beker glass 100 ml.

e Memasukkan ethanol 80% sebanyak 41,9 ml
dengan pipet ukur ke dalam beker glass 100 mli
(W)

¢ Menimbang massa beker glass yang berisi
campuran minyak jeruk purut dan ethanol 80%

e Mendiamkan dalam udara terbuka selama
rentang waktu 10 menit. Kemudian menimbang
lagi massa beker glass (W.).

Perhitungan laju penguapan dan waktu fiksatif dari

parfum dengan ditambahkan minyak nilam:

Massa beker glass + minyak jeruk purut + ethanol

80% (W1) = 87,5210 gr

Massa beker glass + minyak jeruk purut + ethanol

80% setelah didiamkan selama 10 menit (W-) =

86,9464 gr

Laju penguapan dari parfum =

_87,5210—86,9464 _ 0,5746

T (10-0)/60  10/60

Waktu fiksatif dari parfum =

L -0,2910
3,4476

wi-w2
t2—t1

= 3,4476

1
Lajupenguapan parfum
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APPENDIKS B
DATA HASIL PENELITIAN

Tabel B.1 Data yield hasil percobaan menggunakan metode
microwave hydrodistillation dengan bahan nilam segar

No Ukuran Rasio Yield (%)
cm) | (g/ml) [ 150 W | 300 W | 450 W | 600 W
1 03 | 25742 | 103151 | 95752 | 57912
2 0.4 : - 83547 | -
3 | 8284103 40 : : 50937 | -
4 0,6 - - 3,9745 -
5 0.3 : : 61284 | -
6 04 - - 6,2542 -
7] 3942082 4o : - 60887 | -
8 06 | 27206 | 53978 | 6,3268 | 53378
9 03 | 15014 | 54172 | 7.6452 | 5,7506
10 0.4 - - 65486 | -
11 | 9928012 4% : : 61499 | -
12 0.6 : - 71869 | -
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Tabel B.2 Data yield hasil percobaan menggunakan metode
microwave hydrodistillation dengan bahan nilam kering

No Ukuran Rasio Yield (%)
cm) | (g/ml) | 150 W | 300 W | 450 W | 600 W
1 03 | 05820 | 44345 | 3.8103 | 2,4921
2 0.4 - | 41592 | 41869 | 2,7726
3 | 40614l 4 T | 35476 | 3.1561 | 25767
4 0.6 T | 37413 | 34572 | 3,2639
5 0.3 T | 34836 | 3,9406 | 3,9406
6 0.4 T | 37482 | 41030 | 3,8141
7] 2458056 "o T | 33363 | 3,8852 | 3,8852
8 06 | 12214 | 2.8134 | 3.8676 | 3,0099
9 03 | 1.3624 | 43826 | 51029 | 4,0233
10 04 - | 48507 | 4,9403 | 3,9505
11 | 077021 4 T | 40076 | 41474 | 4,6289
12 0.6 T | 35414 | 46684 | 4,8914

Tabel B.3 Data yield hasil percobaan menggunakan metode
solvent-free microwave extraction dengan bahan nilam segar

No Ukuran Rasio Yield (%)
(cm) (o/ml) | 150 W [ 300 W [ 450 W | 600 W
1 0,06 | 1,8373 | 7,2705 | 5,2867 | 6,1225
2 0,08 - 5,0847 - -
3 | 828+103 410 ~ st - i
4 0,12 - 3,8826 - -
5 0,06 - 5,4596 - -
6 0,08 - 5,1095 - -
7 3,94£0,82 0,10 | 2,3573 | 4,8206 | 6,9485 | 7,1014
8 0,12 - 3,1338 - -
9 0,06 3,8482 | 8,1650 | 6,1815 | 6,0035
10 0,08 - 6,6607 - -
11 | 9928012 o 0T T Ts2000 | - :
12 0,12 - 6,1171 - -
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Tabel B.4 Data yield hasil percobaan menggunakan metode
solvent-free microwave extraction dengan bahan nilam kering

No Ukuran Rasio Yield (%)
(cm) (g/ml) | 150 W | 300 W | 450 W | 600 W
1 0,06 | 0,3756 | 3,0596 | 4,6009 | 3,6829
2 0,08 - 2,3456 | 2,8525 | 2,8791
3 4,66:1,41 0,10 - 2,3566 | 2,4109 | 3,2245
4 0,12 - 1,7240 | 2,2264 -
5 0,06 | 0,6332 | 2,5912 | 2,9833 | 3,7908
6 0,08 - - 2,3835 -
7 2,45+0,56 0,10 0,2936 | 1,5819 | 1,8289 | 2,5977
8 0,12 - - 2,3879 -
9 0,06 0,4874 | 2,5320 | 3,9630 | 2,9580
10 0,08 - - 2,7128 -
11 | 07702 o T 25569 | -
12 0,12 - - 2,1962 -
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Halaman ini sengaja dikosongkan
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APPENDIKS C
HASIL ANALISA KOMPONEN GC-MS

1. Hasil Analisa Komponen Minyak Nilam Segar dengan
Metode microwave hydrodistillation

File

Operator : tiko

RAcquired : 16 May 2017 14:42
Instrument : Instrument #1

Sample Name: 5-131

Misc Info
Vial Number:

bundance
Se+07

! 4.52«07]
l
4e+07!
3.5e+07;
Je+07)
2.5e+07
25007.

1.5¢+07

1e407

5000000|

L

:C:\MSDChem\1\DATA\PROFILING\2017\16051702.D

using AcgMethod PROFILELl.M

: 0.4 ul split 1:100 scan 20-600 amu
I

T TTIC: 160517020

18.19

|
|
|
|
1539 |
15bd616

.Jﬁm :

i |
14.$2.4616/088
Bt e

Time=> _

|

U T
1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

T
24.00

- 5
2600 2800 3000 3200

Retention Time

Nama Senyawa

% Area

18,19

Patchouli alcohol

64,27

1,09 | Trideuteroethene 13,90
17,77 | Eremophilene 3,07
15,56 | a - Patcoullene 2,59
15,29 | a — Guaiene 1,92

16,08

0,55
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2. Hasil Analisa Komponen Minyak Nilam Kering dengan
Metode microwave hydrodistillation

File :C: \MSDChem\1\DATA\PROFILING\2017\16051714.D
Operator : tiko
Acquired : 17 May 2017 15:58 using AcgMethod PROFILEL.M

Instrument : Instrument #1
Sample Name: 5-130

Misc Info : 0.4 ul split 1:100 scan 20-600 amu

Vial Number: 1

8e+07|

7e+07]

5e+07|

4e+07|

3e+07

26407

1e+07|

| 1.10
|

860

T TIC: 160517140

Tme> " 200 400 800 800 _ 1000 1200

Retention Time

Nama Senyawa

%
Area

18,29

Patchouli alcohol

50,01

16,23

Azulene,1,2,3,5,6,7,8,8a-octahydro-
1,4,dimethyl-7-(1-methylethenyl)-
J[1s-(1a.,70,8a. B)]-

9,99

15,36 | a — Guaiene 8,46
15,61 | a - Patcoullene 6,00
15,44 | Seychellene 5,61




3. Hasil Analisa Komponen Minyak Nilam Segar dengan
Metode solvent-free microwave extraction

File :C:\MSDChem\1\DATA\PROFILING\2017\16051709.D
Operator : tiko

Acquired : 17 May 2017 12:05 using AcgMethod PROFILE1l.M
Instrument : Instrument #1

Sample Name: 5-132
Misc Info : 0.4 ul split 1:100 scan 20-600 amu
Vial Number: 1

Pbundance T TTIC 16051709.0

1.2e+08!
1.1e+08
1e+08
9e+07 \
Be+07

7e+07|

I 6e+07]

30407
18.15

2407} 45

1e+07}

h) -
i Py
R
et e e e : ‘
Tme> 200 400 600 8O0 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 7400 2600 2800

C-3




File

Operator
Acquired
Instrument :
Sample Name:
Misc Info
Vial Number:

Instrument #1
5-132

:C:\MSDChem\1\DATA\PROFILING\2017\16051709.D
: tiko
: 17 May 2017 12:05

using AcqMethod PROFILE1.M

: 0.4 ul split 1:100 scan 20-600 amu
1

‘Abundance
3e+07] 135

| 280507
26407
246407
2.2e+07

2e+07!
186407 ©
180407
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120407

1e+07

8000000
‘ 6000000

| 4000000

i 2000000 | [i*®
| ;

TIC: 16051709.0

15.39

15296.16 '

\ J '%L?LW

2.00

400 800 1000

1200 1400 1600 1800 2000 2200

2400

2800

T T T
28.00 30.00 32.00

Retention Time

Nama Senyawa

% Area

18,15

Patchouli alcohol

65,85

1,45

Cyclopentane, methyl-

7,30

15,39

Seychellene

4,89

1,09

DL-Alaninol

4,19

15,56

o - Patcoullene

3,45

C-4




4. Hasil Analisa Komponen Minyak Nilam Kering dengan

Metode solvent-free microwave extraction
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Sample Name: 5-129
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Halaman ini sengaja dikosongkan
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APPENDIKS D
HASIL ANALISA SEM

Gambar D.1 Hasil analisa SEM daun nilam kering sebelum
ekstraksi dengan perbesaran : (a) 2.500 kali (b) 5.000 kali (c)
10.000 kali (d) 15.000 kali
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2. Hasil Analisa SEM Daun Nilam Segar Setelah Diekstrak
dengan Metode Microwave Hydrodistillation

Gambar D.2 Hasil analisa SEM daun nilam segar setelah
ekstraksi menggunakan metode microwave
hydrodistillation dengan perbesaran : (a) 2.500 kali (b)
5.000 Kali (c) 10.000 kali (d) 15.000 kali
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3. Hasil Analisa SEM Daun Nilam Kering Setelah Diekstrak
~ dengan Metode Microwave Hydrodistillation
’ ; 3 /; ,v/

Gambar D.3 Hasil analisa SEM daun nilam kering
setelah ekstraksi menggunakan metode microwave
hydrodistillation dengan perbesaran : (a) 2.500 kali (b)
5.000 kali (c) 10.000 kali (d) 15.000 kali
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4. Hasil Analisa SEM Daun Nilam Segar Setelah Diekstrak
dengan Metode Solvent-Free Microwave Extraction

1

1 4 “H‘.““,

Gambar D.4 Hasil analisa SEM daun nilam segar setelah
ekstraksi menggunakan metode solvent-free microwave
extraction dengan perbesaran : (a) 2.500 kali (b) 5.000

kali (c) 10.000 kali (d) 15.000 kali
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5. Hasil Analisa SEM Daun Nilam Kering Setelah Diekstrak
dengan Metode Solvent-Free Microwave Extraction

Gambar D.5 Hasil analisa SEM daun nilam kering
setelah ekstraksi menggunakan metode solvent-free
microwave extraction dengan perbesaran : (a) 2.500 kali
(b) 5.000 Kali (c) 10.000 kali (d) 15.000 kali
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