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ISOLASI DAN IDENTIFIKASI
KOMPONEN-KOMPONEN PENYUSUN
MINYAK ATSIRI BUAH PALA (Myristica fragrans houtt)

INTISARI

Dini Hadiarti
No Mhs : 03612025

Telah dilakukan penelitian tentang identifikasi dan isolasi komponen-
komponen penyusun minyak atsiri buah pala (Myristica fragrans houtt), serta
penentuan sifat kimia dan fisikanya.

Minyak atsiri pala didapatkan dengan cara distilasi air. Selanjutnya
dilakukan identifikasi komponen-komponen penyusunnya menggunakan
instrumen KG-SM, dan isolasi terhadap komponen-komponen tersebut
menggunakan distilasi fraksinasi vakum. Kemudian minyak atsiri pala diuji sifat
fisika dan kimianya, meliputi: bobot jenis, kelarutan dalam alkohol, putaran optik,
penetapan asam, dan penetapan bilangan penyabunan.

Hasil penelitian menunjukkan minyak atsiri pala hasil distilasi
mempunyai kadar 7,53% dengan lima komponen utama, yaitu: sabinen 26,13 %,
alfa-pinen 18,10 %, beta-pinenl17,65 %, miristisin 9,76 %, dan limonen 6,76 %.
Minyak atsiri pala mempunyai penampilan, warna, bau: kuning pucat, memiliki
rasa dan bau khas pala, berat jenis 25°C: 0,897, putaran optik: 29,7°-29,8°
kelarutan dalam alkohol 96%: larut dalam 1, 43 volume, kelarutan dalam alkohol
95%: larut dalam 2 volume, bilangan asam : 2,07, dan bilangan penyabunan :
38,84.

Kata kunci: pala (myristica fragrans houtt), KG-SM, sifat fisika ,sifat kimia.

Xiv



ISOLATION AND IDENTIFICATION COMPONENTS
COMPILER OF NUTMEG (Myristica fragrans houtt)
ESSENTIAL OIL

ABSTRACT

Dini Hadiarti
St No: 03612025

Reseach about identification and components compiler isolation of
nutmeg (Myristica fragrans houtt) essential oil, and also the chemical and physical
properties has been conducted.

Nutmeg essential oil is got by using water distilation. Hareinafter,
identification components compiler is using GC-MS, and isolation to the applies
components by using vaccum of fraksination destilation. The chemical and
physical properties of oil i.e. density, optic rotation, alcohol condensation,
saponification, and acid numberd.

Result of the reseach shows 7,53 % of the destilated nutmeg essential oil
of result incluiding five main components, thyare : 26,13 % sabine, 18,10 % alfa-
pinene, 17,65 % beta-pinene, 9,76 % myristicin and 6,76 % limonene. The
nutmeg essential oil perpormes its appearance colour ordor pale yellow, taste and
ordor thypical of nutmeg , 0,897 density, 29,7°-29,8° optic rotation, 96 % alcohol
condensation in 1,43 volume disolved, 95 % alcohol condensation in 2 volume
disolved, 2,07 acid numberd and 38,84 saponification numberd.

Keyword: nutmeg ( myristica fragrans houtt), GC-MS, physical properties,
chemistry properties.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Menurut Lutony dan Rahmayati (2002), Indonesia sangat kaya dengan
minyak atsiri yang diperoleh dari tanaman-tanaman Indonesia. Sampai saat ini
industri minyak atsiri Indonesia sebagian besar masih merupakan industri hulu
yang baru mampu menyediakan bahan baku yang langsung diekspor. Perdagangan
dunia kini berkembang ke arah sintesis turunan atsiri untuk penggunaan yang
lebih spesifik dan bernilai ekonomi sangat tinggi.

Sekitar tujuh puluh minyak atsiri yang selama ini diperdagangkan di pasar
dunia, ternyata empat puluh jenis diantaranya dapat diproduksi oleh Indonesia.
Namun kenyatannya, sampai dengan tahun 1993 barulah tecatat sekitar empat
belas minyak atsiri produksi Indonesia yang cukup nyata peranannya sebagai
komoditas ekspor. Hal ini tentunya merupakan tantangan karena potensi Indonesia
untuk mengembangkan minyak atsiri sebenarnya cukup luar biasa. Peluang
pemasaran minyak atsiri juga tidak hanya terbuka untuk pasar luar negeri,
melainkan sangat dibutuhkan di dalam negeri.

Salah satu jenis rempah-rempah yang sangat terkenal adalah pala
(Myristica fragrans Houtt). Di Eropa, pala digunakan sebagai minuman
penghangat badan. Minuman ini diminum ketika musim dingin tiba. Karena itulah
negara-negara Eropa dulu berebut untuk dapat menguasai pala dan rempah-

rempah lain dari Indonesia.



Selain digunakan untuk membuat minuman dan bumbu masak, pala juga
berkhasiat untuk menyembuhkan berbagai penyakit seperti: disentri, maag,
menceret, menghentikan muntah, mual, mulas, perut kembung, sulit tidur pada
anak-anak, rematik, dan suara parau (obat luar). Bagian tanaman yang dapat
dimanfaatkan untuk obat adalah buah dan bijinya. Sedangkan daging buahnya
yang tebal sering dimanfaatkan untuk membuat manisan.

Lutony dan Rahmayati (2002) menyebutkan, pada buah, biji, daun dan
kulit batang pala terdapat minyak yang mudah menguap. Buah, biji dan daun juga
mengandung saponin, polifenol dan flavonoid. Buah pala, terutama bijinya,
mengandung senyawa miristisin. Senyawa ini dapat memabukkan jika dikonsumsi
berlebihan.

Tidak banyak orang yang mengetahui kegunaan pala selain sebagai bumbu
masakan, sehingga perlu dilakukan identifikasi minyak atsiri pada buah pala. Agar
dapat digunakan secara lebih spesifik dan mempunyai nilai ekonomi yang tinggi
dilakukan sintesa terhadap senyawa turunan-turunannya.

Biji pala yang didapat dari pasaran didistilasi air untuk mendapatkan
minyak atsiri pala. Kemudian dianalisis dengan GC-MS untuk mengetahui
kandungan minyak atsiri yang terdapat didalamnya. Selanjutnya dilakukan
pengujian sifat fisika dan kimia minyak atsiri pala. Pada penelitian ini yang akan
diisolasi adalah komponen-komponen penyusunnya, yang telah diisolasi
menggunakan destilasi fraksinasi vakum. Setelah itu masing-masing fraksi

dianalisis dengan kromatografi gas.



1.2 Perumusan Masalah
1. Komponen minyak atsiri apa yang terdapat pada buah pala?
2. Apakah sifat fisika dan kimia minyak atsiri pala sudah memenuhi standar?

3. Bagaimana cara mengisolasi komponen-komponen penyusun dari minyak

atsiri pala?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Melakukan identifikasi komponen minyak atsiri yang terdapat pada buah

pala.
2. Mengetahui kualitas minyak atsiri pala.

3. Isolasi komponen-komponen penyusun dari minyak atsiri pala.

1.4 Manfaat Penelitian

1. Agar minyak atsiri yang terdapat di dalam biji buah pala dapat digunakan

secara lebih spesifik.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Buah Pala
Ditinjau dari aspek botani menurut Anonim dalam Wikipedia (2006), buah

pala termasuk kedalam:

Kerajaan : Plantae

Devisi : Magnoliaphyta
Kelas : Magnoliopsida
Ordo : Magnoliales
Suku : Myristicaceae
Marga : Myristica
Spesies . M. Fragrans

Gambar 1. Buah Pala


http://www.wikimediafoundation.org/

Menurut Sunanto (1993), pala (Myristica fragrans houtt) merupakan
tumbuhan berupa pohon yang berasal dari kepulauan Banda, Maluku. Akibat
nilainya yang tinggi sebagai rempah-rempah, buah dan biji pala telah menjadi
komoditas perdagangan yang penting sejak masa lampau dan telah tersebar luas di
daerah tropik lain seperti Mauritius dan Karibia (Pulau Grenada). Istilah pala juga
dipakai untuk biji pala yang diperdagangkan.

Pohon pala dapat memiliki tinggi lebih kurang 10 meter dan usianya dapat
mencapai ratusan tahun, batang tegak, berkayu, warna putih kotor. Tumbuhan ini
berumah dua (dioecious) sehingga dikenal pohon jantan dan pohon betina.
Daunnya berbentuk daun tunggal, lonjong, ujung dan pangkal runcing, warna
hijau mengkilat. Perbungaan berbentuk malai, keluar dari ketiak daun. Buahnya
berbentuk lonjong seperti lemon, berwarna kuning, berdaging dan beraroma khas
karena mengandung minyak atsiri pada daging buahnya. Bila masak, kulit dan
daging buah membuka dan biji akan terlihat terbungkus fuli yang berwarna
merah. Satu buah menghasilkan satu biji berwarna coklat.

Biji dan pembungkus biji pala (aril) (dalam perdagangan disebut fuli, atau
dalam bahasa Inggris disebut mace). Panen pertama dilakukan 7 sampai 9 tahun
setelah pohonnya ditanam dan mencapai kemampuan produksi maksimum setelah
25 tahun. Sebelum dipasarkan, biji dijemur hingga kering setelah dipisah dari
fulinya. Pengeringan ini memakan waktu enam sampai delapan minggu. Bagian
dalam biji akan menyusut dalam proses ini dan akan terdengar bila biji

digoyangkan. Cangkang biji akan pecah dan bagian dalam biji dijual sebagai pala.


../wiki/Mauritius
../wiki/Karibia
../w/index.php

Buah pala mengandung zat-zat : minyak terbang (miristisin, pinen, kamfen
(zat membius), dipenten, pinen safrol, eugenol, iso-eugenol, gliserida (asam-
miristinat, asam-oleat, borneol, giraniol), protein, lemak, pati gula, vitamin A, B1
dan C. Minyak tetap mengandung trimyristin. Komposisi arilus: minyak atsiri,
minyak lemak, zat samak, dan zat pati. Biji mengandung minyak atsiri 7-14%,
minyak lemak, saponin, miristisin, elemisi, enzim lipase, pektin, hars, zat samak,
lemonen, dan asam oleanolat. Bubuk pala dipakai sebagai penyedap untuk roti
atau kue, puding, saus, sayuran, dan minuman penyegar. Minyaknya juga dipakai

sebagai campuran parfum atau sabun.

2.2 Minyak Pala

Menurut Lutony dan Rahmayati (2002), di dalam buah pala antara lain
terdapat biji pala (nutmeg) dan pembungkus biji (fuli atau mace). Umumnya
setelah dikeringkan, kedua hasil itu diekspor langsung. Di negara perantara atau
pemakai, biji serta fuli yang utuh dan berukuran besar biasanya langsung
digunakan sebagai bahan rempah-rempah. Biji dan fuli yang berukuran kecil dan
cacat dijadikan serbuk untuk disuling, dikempa, atau dijadikan oleoresin.

Minyak pala merupakan cairan jernih (hampir tidak berwarna) sampai
kuning muda. Sifat-sifat minyak dari biji ternyata tidak berbeda dengan minyak
dari fuli pala. Bahkan, kebanyakan minyak pala dihasilkan dari campuran fuli dan
biji pala. Minyak pala jika dibiarkan di udara terbuka akan berubah menjadi
kental karena terjadi peristiwa polimerisasi dan berbau terpin atau berbau

campuran yang tidak sedap.



Kecuali disuling, serbuk biji dan fuli pala dapat dikempa menggunakan
alat kempa tekanan udara panas. Cara ini menghasilkan nutmeg concrete (cair
pada suhu 45°C). Pekatan ini mengandung minyak terbang sekitar 12%, damar,
dan juga gliseril miristisin. Dalam industri wewangian, biasanya minyak pala
dicampur dengan air lavender untuk menghasilkan aroma yang harum dan lembut
serta sulit ditiru dengan memakai bahan lain.

Sejak tahun 1960-an, negara-negara yang maju menghasilkan mace-
oleoresin dan nutgmeg oleoresin. Kedua oleoresin ini mempunyai pasaran yang
luas dalam industri makan, seperti : daging , kue, acar, sampai ke saos tomat.
Kedua oleoresin ini lebih digemari dari pada nugmeg concrete karena bentuknya
cair meskipun subtituennya kental.

Mace oleoresin dan nutmeg oleoresin dapat digunakan secara terpisah atau
saling melengkapi. Mace oleoresin membawa rasa hangat serta pedas dari pala,
tetapi kurang mengandung aroma. Sementara nutmeg oleoresin mengandung
aroma pala, tetapi kurang memiliki rasa. Rendemen untuk mace oleoresin berkisar
berkisar antara 30-35%, dan nutmeg oleoresin sekitar 35-40%. Produsen dan
sekaligus pengekspor kedua oleoresin terbesar adalah Inggris dan Amerika
Serikat.

Nutmeg oil yaitu minyak hasil sulingan serbuk biji pala, sedangkan
penyulingan fuli menghasilkan mace oil. Di dalam dunia perdaganggan, kedua
jenis minyak ini tidak dibedakan karena terdapat kesamaan unsur-unsur penyusun

yang dikandungnya. Rendemen nutmeg oil dan mace oil sekitar 7-15%, antara lain



mengandung unsur-unsur: eugenol, iso-eugenol, terpineol, barneol, linalol,
geraneol, safrole, terpen, aldehide, dan unsur lain yang berupa cairan bebas.

Patokan mace oil yang ditetapkan oleh Derektorat Jendral Industri Kecil
(1983) berdasarkan Essential Oil Assocation (1975) sebagai berikut:

a. Penampilan, warna, bau: cairan bening atau kuning pucat, memiliki rasa
dan bau khas pala.

b. Berat jenis, 25°C: 0,880-0,930.

c. Putaran optik: 2°-30°,

d. Indeks refraksi, 25°C: 1.4740-1.4880.

e. Kelarutan dalam alkohol 80%: larut dalam 3 volume.

Kandungan minyak atsiri pala sekitar 5-15% meliputi: binen, sabinen,
phellandren, kanfen, miristisin, elemisin, isoelemisin, eguenol, isoeugenol,
metoksieugenol, safrol, dimerik polipropanoat, neolignan, dan borneol. Eugenol
merupakan komponen utama yang bersifat menghambat peroksidasi lemak dan
meningkatkan aktivitas enzim seperti dismutase superoksidase, katalase, glutation
peroksidase, glutamin transferase, dan glukose-6-fosfat dehidrogenase. Ekstrak
kloroform pala juga mempunyai aktivitas antidiare dengan meningkatkan
kandungan ion-ion Na dan Cl dalam jaringan, sedangkan ekstrak petroleum eter
buah pala mempunyai aktivitas antibakteri terhadap beberapa spesies Shigela dan

E. coli.



2.3 Miristisin
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Gambar 2. Struktur Miristisin

Menurut Anonim dalam Wikipedia (2007), miristisin mempunyai
sinonim: miristisin, 1-alil-3-metoksi-4,5-metilendioksi-benzol, 4-alil-6-metoksi-
1,2-metilendioksibenzol,  6-alil-4-metoksi-1,3-benzodioksol,  metoksisafrol,
Inggris.: myristicin, 4-methoxy-6-(2-propenyl)-1,3-benzodioxole. Kelarutan:
tidak dapat larut di dalam air; dapat larut di dalam benzen dan dietil eter, sedikit
dapat larut di dalam etanol.

Rumus molekul miristisin ialah Ci;H1,03. Zat ini merupakan senyawa
tidak berwarna, terang, mudah menguap dengan bau aromatik yang kurang tajam,
tidak membeku pada suhu rendah dan dapat diperoleh dengan cara distilasi vakum
(Shulgin, 1966). Miristisin terdapat dalam minyak pala dan minyak fulinya.
Minyak fuli mengandung lebih banyak senyawa miristisin daripada minyak biji
pala (Raphael, 1988). Tingkat konsumsi yang tinggi terhadap biji, fuli, dan daging
buah pala perlu diwaspadai karena konsumsi pala sebanyak 8 gram dapat
menyebabkan kematian terutama akibat senyawa miristisin (Flach dan Willink,

1966).
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2.4 Sabinen

Ha
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Gambar 3. Struktur Sabinen

Sabinen dengan berat molekul 136,23 gram/mol, mempunyai nama lain 4-
metilen-1-(1-metiletil)-biklo[3.1.0]heksan. Sabinen mempunyai titik didih 163-
164 °C. Seperti yang disebutkan oleh Anonim dalam Wikipedia (2007), sabinen
adalah suatu monoterpen yang biklik alami. Terisolasi dari kotoran minyak dari
Quercus tumbuhan untuk pohon natal dan Picea abies. Sabinen adalah salah satu
dari campuran kimiawi yang berperan untuk kepedesan dari lada hitam dan suatu
unsur yang utama minyak wortel. Sabinen juga terdapat dalam minyak teh pada

suatu konsentrasi yang rendah.

2.5 Pinen

Gambar. 4 Struktur Alfa-pinen Gambar. 5 Sruktur Beta-pinen

Alfa-pinen memiliki nama lain yaitu 2,6,6-trimetilbiklo(3.1.1)-2-hept-2-

ene, dan 2-pinen. Alfa-pinen memiliki titik didih 156 °C. Sedangkan beta-pinen


http://en.wikipedia.org/wiki/Image:Sabinene.png
http://en.wikipedia.org/wiki/Image:Sabinene.png
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memiliki sinonim 2(10)-pinen, nopinen, dan pseudopinen.Beta-pinen memiliki
titik didih lebih besar dari alpha-pinen yaitu 167 °C. Bobot molekul dari alfa-
pinen dan betha-pinen sama dengan rumus molekul CioHss.

Pinen menurut Anonim dalam Wikimedia (2007) adalah suatu campuran
yang organik dari kelas terpen, salah satu dari dua isometri dari pinen. Ditemukan

di minyak dari banyak jenis pohon yang berdaun jarum, seperti cemara.

2.6 Limonen

Gambar. 6 Struktur Limonen

Limonen menurut Anonim dalam Wikipedia (2007) mempunyai sinonim:
1-metil-4-(1-metiletil)sikloheksen, p-menta-1,8-dien, cinen, 4-isopropenil-1-
metil-1-sikloheksen, menthadien, dan dipenten. Limonen memiliki rumus molekul
CioH6 dan titik didih 176 °C.

Limonen adalah suatu hidrokarbon dan termasuk ke dalam kelas terpen.
Merupakan suatu cairan yang tidak berwarna atau pucat pada suhu kamar dengan
bau yang sangat kuat yaitu jeruk. Mengambil namanya dari jeruk seperti kulit dari
jeruk, buah-buahan pohon jeruk atau buah sitrus yang lain. Limonen adalah

memiliki suatu molekul kiral. Limonen adalah suatu terpen yang relatif stabil,
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yang dapat disaring tanpa pembusukan, meskipun demikian akan membentuk
isopren ketika dibiarkan terkena sinar lampu pijar dengan kawat logam yang
panas. Selain itu juga mudah teroksidasi di dalam air yang lembab ke karveol dan
karvon.

Sulaswaty (2001), di pusat penelitian kimia LIPI, melakukan ekstraksi
minyak biji pala dengan sistem distilasi uap skala 50-100 L, dilakukan
bekerjasama dengan instansi dan industri kecil terkait. Rendemen minyak pala
Bogor diperoleh sebesar 12,08%. Modifikasi dan pengembangan sistem unit
aliran ekstrak minyak dan uap air serta jaket isolasi ketel dalam proses distilasi
uap skala 100 L menghasilkan minyak pala dari bahan baku biji pala Sukabumi
sebanyak 14,9%. Sedangkan skala 1500-2000 L ketel diperoleh hasil sebesar
14,5% untuk pala jawa. Sifat fisika kimia dari minyak pala sesuai dengan SNI
(Standar Nasional Indonesia). Fraksionasi minyak pala dilakukan menggunakan
teknik distilasi fraksinasi, dimana setiap fraksi minyak memperlihatkan sifat fisik
kimia yang berbeda dimana distilat mempunyai berat jenis dan viskositas (0,8971
g/ml, 1.07cp) yang lebih rendah dari pada residu (1,07 g/ml; 3,1 - 3,9 cp). Warna
distilat sangat bening dan residu lebih memperhatikan fraksinasi pada kondisi
proses perbandingan refluks 10:5 berhasil memisahkan komponen-komponen
utama dalam fraksi ringan (distilat): a-pinen: 15,69%, B-pinen: 42,89%,
sedangkan dalam fraksi berat (residu): terpineol: 22% dan miristisin: 27,43% dan
dari bahan baku minyak pala dengan kandungan o -pinen: 12,66%, B -pinen:

26,7% terpineol: 7,56% dan miristisin 12,55%.
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Subaddarage .J dkk (1984), melakukan uji terhadap kira-kira 80 sampel
minyak atsiri pala Sri Langka (diproduksi industri dan destilasi laboratorium)
diuji kerapatan nisbi, putar optis dan indeks-refraksi dan juga yang diteliti oleh
kromatografi gas. Hasil studi pada sampel yang diproduksi sebagai berikut:
kerapatan nisbi ( 30°/30°C). 0.8690+0.0085; putar optis ( 30°C), 31.7+2.7°;
indeks-refraksi ( 30°C). 1.4726+0.0024; sabinen 38.9£12.7%; miristisin  2.3%
dan elemisin 1.2%. Atas dasar studi ini maka nampak seperti suatu kasus kuat
untuk meninjau ulang standar di Sri Lanka untuk minyak atsiri pala, yang mana
saat ini mempunyai spesifikasi serupa dengan Timur Indies minyak.

Selain itu juga dilakukan analisis kandungan minyak atsiri pala dari
Indonesia oleh perusahaan Oshun Supply Inc., dengan menggunakan kromatografi
gas yang dihasilkan dengan cara distilasi, dengan persentase komponen sebagai
berikut:

Tabel.1 Persentase komponen minyak atsiri pala

Komponen Persentase
Alfa pinen 22,8
Beta pinen 15,5
Sabinen 19,3
Alpha fellandren 1,3
Mirsen 3,4
Alpha terpinen 2,8
Limonen 4,0
Beta fellandren 2.1
Gamma terpinen 4,2
Terpinolen 1,8
Terpinen-4-ol 4.6
Safrol 0,8
Metil eugenol 1,6
Cis iso eugenol 0,4
Miristisin 9,5
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BAB I11

DASAR TEORI

3.1 Distilasi Air

Guenther (1987) menyatakan pada metode distilasi ini, bahan yang akan
disuling kontak langsung dengan air mendidih. Bahan tersebut mengapung di atas
air atau terendam secara sempurna tergantung dengan bobot dan jumlah bahan
yang disuling. Air dipanaskan dengan metode pemanasan yang biasa dilakukan,
yaitu dilakukan dengan panas langsung, metel uap, pipa uap melingkar tertutup,
atau pipa uap berlingkar terbuka atau berlubang. Beberapa jenis bahan harus
disuling dengan metode ini, karena bahan harus tercelup dan dapat bergerak bebas
dalam air mendidih.

Minyak dalam jaringan tanaman mula-mula harus diekstraksi dari kelenjar
tanaman dan selanjutnya dibawa ke permukaan bahan melalui peristiwa osmosis.
Proses hidrodifusi tersebut sangat lambat, karena jarak yang ditempuh uap atau air
relatif panjang. Pada penyulingan dengan air, bahan perlu dirajang terlebih dahulu
menjadi ukuran kecil. Pada metode penyulingan air, seluruh ruang antar partikel
bahan yang terisi oleh air.

Ketel diisi dengan bahan, selanjutnya ditambahkan dengan air sampai
seluruh permukaan bahan terendam. Pengisian bahan tidak terlalu penuh, untuk
menghindari bahan jangan sampai meluap dan masuk ke dalam kondensor.
Setelah ditutup rapat, ketel dihubungkan dengan kondensor, dan selanjutnya

kondensor dialiri air. Jika air telah mendidih pada tekanan tertentu, maka
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kondensat akan mulai keluar dari ujung kondensor, dan menetes ke alat pemisah
minyak yang telah terisi air. Selama proses penyulingan berjalan, sebaiknya
ditambahkan air untuk mencegah agar tumpukan bahan jangan terlalu panas.
Kecepatan penyulingan harus diatur sesuai dengan keadaan alat dan bahan yang
akan disuling.

Pada proses penyulingan, cara penumpukan bahan harus diatur sedemikian
rupa sehingga kontak antara uap dengan tumpukan bahan lebih efektif, sehingga
mempercepat proses penyulingan dan rendemen minyak yang dihasilkan lebih
tinggi. Bahan yang disuling diisi longgar dan terendam dalam air mendidih,
sehingga partikel uap dapat kontak dengan semua partikel-partikel bahan dan
menguapkan minyak atsiri. Minyak atsiri akan berdifusi dengan cepat menuju
epidermis, sedangkan pada daun atau bunga proses difusi ini berlangsung lambat.
Kehalusan perajangan, berat bahan dan konstruksi alat penyuling harus
diperhitungkan secara tepat. Bahan tanaman yang mengandung komponen miyak
atsiri bertitik didih tinggi, hanya dapat disuling dengan metode penyulingan air.

Selain alatnya yang cukup praktis, metode penyulingan air mempunyai
keuntungan, karena dapat mengekstraksi minyak dari bahan yang berbentuk
bubuk (akar, kulit, kayu dan sebagainya). Selain bahan tersebut akan menggumpal
jika disuling dengan uap, sehingga uap tidak dapat berpenetasi ke dalam bahan.
Uap hanya akan menguapkan minyak atsiri yang terdapat dipermukaan gumpalan.

Untuk bekerja secara lebih efisien, ketel pada sistem penyulingan
berbentuk datar dengan permukaan yang luas untuk memudahkan penguapan.

Bahan tanaman hendaknya diisikan secara merata, dengan ketinggian tidak lebih
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dari empat inchi. Kemudian air diisi ke dalam ketel suling sehinga tinggi air kira-
kira dua inchi di atas permukaan bahan. Tumpukan yang longgar mempunyai
ruang antara yang cukup besar, sehingga penetrasi uap tidak terhambat walaupun
timbul gelembung-gelembung uap dari dasar ketel penyuling.

Jumlah bahan dan kecapatan penyulingan harus diperhitungkan menurut
semestinya dan bahan harus selesai terekstraksi pada hari yang sama. Sebaiknya
diusahakan agar waktu penyulingan lebih singkat, agar proses hidrolisa sekecil
mungkin dan dekomposisi serta resilifikasi selama pengolahan dapat dicegah, kare

an hal ini mengakibatkan kehilangan sejumlah minyak atsiri.

3.2 Distilasi Fraksinasi

Menurut Miller dan Neuzel (1980), distilasi fraksinasi digunakan untuk
memisahkan cairan volatil yang bercampur satu sama lain dengan perbedaan titik
didih yang kecil. Efektifitas pemisahan ditentukan oleh kemurnian hasil.

Senyawa yang lebih volatil akan lebih banyak terbentuk pada fase uap
relative terhadap komposisi molar mereka dalam cairan. Uap yang terjadi pertama
kali dari cairan yang mendidih akan terembunkan dan diredistilasi selama berada
di antara cairan yang mendidih dan ujung atas kolom fraksinasi. Pada kolom
fraksinasi ini akan terjadi pemisahan senyawa dalam campuran berdasarkan titik
didihnya. Uap yang kaya dengan komponen yang lebih volatil akan terembunkan
dan keluar sebagai destilat. Senyawa yang kurang volatil akan berada di dalam
labu distilasi sehingga perlu menaikkan suhu pemanasan untuk memisahkan

senyawa yang tersisa.
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Efisiensi kolom fraksinasi ditentukan oleh derajat pemisahan oleh volume
cairan yang kembali dari kolom ke labu destilasi. Efisiensi kolom diukur oleh
jumlah plat teoritis (n). Untuk campuran dua senyawa A dan B berlaku hubungan:
Perbandingan mol fraksi uap yang mengembun berbanding lurus dengan

perbandingan mol fraksi dalam cairan, yang dapat dirumuskan sebagai berikut:

Di mana:

Xa 0= fraksi mol komponen A mula-mula pada fasa cair

Xg,o = fraksi mol komponen B mula-mula pada fasa cair

Y a0 = fraksi mol komponen A mula-mula pada fasa uap yang mengembun
Yg,0= fraksi mol komponen B mula-mula pada fasa uap yang mengembun

o = volatilitas relatif = P°5 / P%

3.3 Kromatografi Gas

Kromatografi adalah suatu metode pemisahan, dimana komponen-
komponen yang dipisahkan didistribusikan diantara dua fasa. Salah satu fasa
tersebut adalah suatu fase diam dan yang lainnya adalah fase gerak.

Kromatografi gas sebagai cara analisis yang dapat digunakan untuk
menganalisa senyawa-senyawa organik. Terdapat dua jenis kromatografi gas,
yaitu:

1) Kromatografi padatan gas

2) Kromatografi cairan gas
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Dalam kedua hal ini sebagai fase gerak adalah gas (sehingga keduanya disebut
kromatografi gas), tetapi fase diamnya berbeda. Pada kromatografi padatan gas
fase diamnya adalah padatan, sedangkan pada kromatografi cairan gas fase
diamnya adalah cairan. Meskipun demikian kedua cara tersebut mempunyai
banyak persamaan. Perbedaan hanya terletak pada cara kerjanya. Pada
kromatografi padatan gas bentuk absorbsi dan dalam kromatografi cairan gas
bentuk partisi atau larutan.

Sebagai dasar pemahaman pemisahan yang terjadi pada kromatografi gas
harus diketahui sifat-sifat kimia fisika dari senyawa yang dianalisis. Sifat kimia
fisika tersebut akan dapat digunakan untuk menentukan cara analisis dalam
penggunaan fase diam, suhu kolom, suhu tempat injeksi, suhu detektor yang
digunakan.

Menurut Sastrohamidjojo (2002), bagian-bagian dari kromatografi gas
adalah:

1. Gas pengangkut

Gas pengangkut ditempatkan dalam silinder bertekanan tinggi. Biasanya

tekanan dari silinder sebesar 150 atm. Tetapi tekanan ini sangat besar

untuk digunakan secara langsung. Gas-gas yang biasa digunakan adalah :
helium atau argon. Gas tersebut sangat baik, tidak mudah terbakar, inert,
tetapi sangat mahal. Konduktivitas gas-gas tersebut tinggi dan molekulnya

kecil.
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2. Pengatur aliran dan pengatiur tekanan
Regulator bekerja baik pada 2,5 atm, dan mengalirkan massa aliran dengan
tetap. Tekanan lebih pada tempat masuk dari kolom diperlukan untuk
mengalirkan cuplikan masuk ke dalam kolom. Ini disebabkan, kenyataan
lubang akhir dari kolom biasanya mempunyai tekanan atmosfir biasa. Juga
kenyataan bahwa suhu kolom adalah tetap, yang diatur oleh thermostat,
maka aliran gas tetap yang masuk kolom akan tetap juga. Demikian juga
komponen-komponen yang akan dielusikan pada waktu yang tetap yang
disebut waktu penahanan (waktu retensi), Rt. Karena kecepatan gas tetap,
maka komponen juga mempunyai volume Kkarakteristik terhadap gas
pengangkut = volume penahanan (volume retensi), V,. Kecepan gas akan
mempengaruhi efisiensi kolom.

3. Tempat injeksi
Cuplikan dimasukkan ke dalam kolom dengan cara menginjeksikan
melalui tempat injeksi. Hal ini dapat dilakukan dengan pertolongan jarum
injeksi.

4. Kolom
Kolom merupakan jantung dari kromatografi gas. Bentuk dari kolom dapat
lurus, bengkok, misl berbentuk V atau W, dan kumparan atau spiral.
Biasanya bentuk dari kolom adalah kumparan. Kolom selalu merupakan
bentuk tabung. Panjang kolom dapat dari 1 sampai 3 meter. Diameter

kolom mempunyai berbagai ukuran, biasanya pengukuran berdasarkan
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diameter dalam kolom gelas yaitu antara 0,3 mm hingga 5 mm. Isi kolom

adalah padatan pendukung dan fase diam.

3.4 Spektroskopi Massa

Menurut Sastrohamidjojo (2001), spektra massa diperoleh dengan
menggunakan tenaga dari berkas elektron 70 ev. Kejadian yang utama berkas
elektron menumbuk molekul hingga melepas sebuah elektron untuk membentuk
ion molekuler, kemudian akan terjadi pemecahan.

M" — 5 my" +mlataum;” + m2

Fragmen hasil pemecahan yang netral dan yang bermuatan negatif tidak
dicatat oleh spektrometer massa. Puncak yang paling besar limpahannya dalam
spectrum disebut puncak dasar, diberi tanda dengan harga atau angka 100%,
sedangkan puncak lain termasuk ion molekuler limpahanya dinyatakan sebagai %
dari puncak dasar.

lon melekuler adalah puncak yang mempunyai bilangan massa yang paling
besar (kecuali untuk puncak isotop) ion molekuler (M"), menunjukan massa
molekul yang dianalisis. Analisis dilakukan pada keaadaan vakum (tekanan 107
torr).

Spektrometer massa merupakan alat untuk menentukan massa atau berat
molekul. Spektrometri massa hanya mencatat fragmen-fragmen yang bermuatan
positif, dan dicatat sebagai m/z. Spektra massa menggambarkan antara intensitas

(limpahan) fragmen-fragmen terhadap m/z dari fragmen.



BAB IV

METODELOGI PENELITIAN

4.1 Bahan dan Alat

4.1.1 Bahan yang digunakan

1.

2.

Larutan NaOH 0,5 N beralkohol
Natrium hidroksida 0,1 N
Larutan fenolthalein 1%.

Asam klorida 0,5 N

Alkohol 95%

Aquades

Biji Pala

4.1.1 Alat yang digunakan

1.

2.

Satu set alat distilasi air

Satu set alat kromatografi gas Shimazu 5890
Satu set alat GC-MS QP20 0S Shimazu
Piknometer

Polarimeter

21
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4.2 Cara kerja
4.2.1 Penyulingan Minyak Pala

Biji buah pala kering yang dibeli di Pasar Bringarjo dihaluskan dengan
cara ditumbuk sampai membentuk bubuk. Bubuk biji buah pala sebanyak 130
gram ditimbang dan ditempatkan dalam labu alas bulat 500 mL dengan 150 mL
air, dan masukkan batu didih. Kemudian dipasang peralatan untuk distilasi uap
dan tempatkan diatas heating manthle. Penyulingan biji pala dilakukan selama 4
jam. Pada waktu tertentu harus dilakukan penambahan porsi air yang kecil ke labu
alas bulat untuk menggantikan air yang telah teruapkan bersama-sama dengan
minyak. Hasil penyulingan yang terkumpul di dalam labu alas bulat penerima
akan berisi dua cairan tak dapat bercampur, sejumlah besar air dan sebagian kecil
jumlah produk organik yang diinginkan. Campuran ini dipisahkan dengan
menggunakan corong pisah dan diambil lapisan atasnya yaitu minyak.

Bobot minyak hasil distilasi X 100 %

Kadar minyak pala % =
ki ¥l Bobot pala

4.2.2 ldentifikasi Minyak Pala

Minyak pala yang diperoleh, dilakukan uji pendahuluan dengan
menggunakan kromatografi gas dan spektroskopi massa. Uji pendahuluan ini
dimaksudkan untuk mengetahui komponen penyusun minyak pala tersebut

sebelum dilakukan pemisahan.
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4.2.3 Isolasi Komponen-komponen Utama Minyak Atsiri Pala

Minyak atsiri pala hasil distilasi dilakukan distilasi fraksinasi untuk
memisahkan komponen-komponen yang ada pada minyak atsiri pala. Kemudian
setiap fraksi dianalisis dengan menggunakn kromatografi gas untuk mengetahui

komponen-komponen yang terdapat pada fraksi tersebut.

4.2.4 Uji Sifat Fisika
4.2.4.1 Bobot Jenis

Penentuan bobot jenis minyak pala dilakukan dengan memakai piknometer
dan ditimbang dengan timbangan listrik. Mula-mula ditimbang piknometer
kosong. Kemudian ke dalam piknometer dimasukkan air yang telah didinginkan
dan ditimbang pada temperatur 25°C, dan diperoleh berat air pada temperatur
25°C. Selanjutnya minyak pala yang telah didinginkan dalam piknometer yang
sama pada temperatur 25°C ditimbang dan diperoleh berat minyak pala.

cC— a
b—a

Bobot jenis =

Dimana : a = Berat piknometer + tutup
b = Berat piknometer + air

c = Berat piknometer + minyak pala

4.2.4.2 Kelarutan dalam Alkohol
Minyak pala sebanyak 1 mL dimasukan ke dalam 10 mL labu silinder
bertutup (dikalibrasi pada 0,1 mL), dan ditambahkan secara berlahan-lahan tetes

demi tetes sampai volume 10 mL alkohol dengan konsentrasi 80%, 95%, dan 96%
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kemudian dikocok. Jika yang dihasilkan larutan jernih, dicatat jumlah volume dan
konsentrasi alkohol yang dibutuhkan untuk menghasilkan larutan jernih tersebut.
Penambahan alkohol dilanjutkan sampai 10 mL. Jika selama penambahan alkohol
tersebut timbul warna kabur atau suram, maka dicatat titik dimana hal tersebut
terjadi. Jika selama penambahn alkohol tidak terjadi larutan jernih, maka

penetapan diulangi dengan menggunakan konsentrasi alkohol yang lebih tinggi.

4.2.4.3 Putaran Optik

Tabung polarimeter 100 mm yang berisi minyak pala yang diperiksa
ditempatkan dibawah alat pemeriksa dan diantara polariser dan analiser. Secara
perlahan-lahan putar analiser sampai setengahnya yang dapat dilihat melalui
teleskop, dan intensitas sinarnya sama dengan penerangnya. Pada pengaturan
yang sesuai, akan dapat dilihat arah rotasi ke kanan atau ke kiri berdasarkan
intensitas penerangan ke kedua bagian bidang.

Setelah arah rotasi ditentukan, dengan hati-hati analiser diatur kembali
sampai didapatkan intensitas penerangan yang sama dengn kedua bagian bidang.
Kemudian dengan mengamatinya lewat mikroskop sambil memutar tombol
analiser, maka garis diantara kedua bidang itu menjadi jelas dan selanjutnya dapat
dibaca nilai derajat dan menitnya. Pembacaan kedua dapat dilakukan dengan

syarat penyimpangan tidak boleh lebih dari 5' dari pembacaan pertama.
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4.2.5 Uji Sifat Kimia
4.2.5.1 Penetapan Asam

Sebanyak 2,5 gram minyak pala dimasukan ke dalam sebuah labu
penyabunan 100 mL. Alkohol 15 mL 95% ditambahkan dan tiga tetes larutan
fenolthalein 1% ditambahkan. Asam bebas dititrasi dengan larutan standar
natrium hidroksida 0,1 N, penambahan tetes alkali yang baik sewaktu titrasi
adalah 30 tetes per menit. Isi labu harus digoyangkan terus selama titrasi
berlangsung. Warna merah yang timbul pertama kali dan tidak hilang dalam 10
detik menunjukan titik akhir titrasi.

mL NaOH X N NaOH X BM NaOH
Bobot contoh

Bilangan asam =

4.2.5.2 Penetapan Bilangan Penyabunan

Ke dalam 100 mL labu penyabunan tahan basa dimasukkan 1,5 gram
minyak. 5 mL alkohol 95% dan 3 tetes fenolthalein ditambahkan, asam bebas
dinetralkan dengan larutan NaOH 0,1 N. Kemudian ditambahkan 10 mL larutan
NaOH 0,5 N beralkohol, yang diukur tepat dengan pipet atu buret. Labu dipasang
pada kondensor yang berdiameter 1 cm dan panjang 1 meter, kemudian
dipanaskan selama 1 jam di atas penangas. Dipindahkan ke erlemeyer dan
dibiarkan dingin pada suhu kamar selama 15 menit. Sisa alkali dititrasi dengan
asam klorida 0,5 N. Penambahan beberapa tetes lagi fenolthalein mungkin

diperlukan pada titik ini.



Bilangan penyabunan =

(tb-ts) X N HCI X BM NaOH

Bobot sampel

Dimana: tb = volume HCI titrasi blanko

ts = volume HCI titrasi sampel

26
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BAB V

HASIL DAN PEMBAHASAN

5.1 Penyulingan Minyak Pala

Sebelum melakukan penyulingan atau distilasi air dilakukan, biji pala
ditimbang dan dirajang (dipotong kecil-kecil). Proses penyulingan dilakukan
selama 4 jam. Minyak atsiri yang diperoleh dipisahkan dari air dengan
menggunakan labu pemisah minyak. Distilasi air menggunakan alat yang sama
dengan distilasi uap, hanya rajangan biji pala langsung dicampur dengan air dan
dididihkan. Setelah melakukan pemisahan akan diperoleh minyak pala dengan
warna kuning pucat atau hampir tidak berwarna atau jernih. Hal ini sesuai dengan
sifat-sifat fisika dari minyak pala menurut Essential Oil Assocation (1975). Kadar
minyak pala yang diperoleh dari hasil distilasi biji pala adalah sebesar 7,53%. Hal
ini juga disebutkan oleh Lutony dan Rahmayati (2002), dimana kadar minyak pala

berkisar antara 7-12%.

5.2 Identifikasi Minyak Pala

Identifikasi minyak pala menggunakan kromatografi gas, dilakukan
dengan cara menginjeksikan sampel minyak pala ke dalam ruang injeksi yang
telah dipanasi. Sampel kemudian dibawa oleh gas pembawa melalui kolom untuk
dipisahkan. Di dalam kolom fase diam akan menahan komponen secara selektif
berdasarkan koefisien distribusinya dan akan dialirkan ke detektor yang memberi

sinyal untuk kemudian dapat diamati pada sistem pembaca.
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Identifikasi sampel minyak pala yang dianalis dengan spektroskopi massa,
dari sampel dengan data spektra massa standar yang tersimpan dalam kepustakan
instrumen GC-MS. Perbandingan dilakukan dengan melihat nilai SI (Similiarity
Index) atau indeks spektra senyawa yang ada pada komputer. Semakin tinggi nilai
SI maka senyawa itu maka akan semakin mirip dengan senyawa yang dianalisis.
Sehingga, dapat ditampilakan bahwa sampel tersebut sama dengan senyawa yang
memiliki Sl tertinggi dalam data komputer yang diberikan komputer. Dengan
metode ini maka alat GC-MS dapat digunakan untuk menentukan nama senyawa
tanpa memerlukan senyawa standar yang digunakan dalam metode spiking pada
kromatografi gas.

Berikut ini ditampilkan kromatogram dari identifikasi minyak pala

menggunakan kromatografi gas seperti yang ditunjukkan pada Gambar 7 berikut.
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Gambar 7. Kromatogram minyak pala
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Kondisi operasi alat GC-MS :

Jenis pengionan : EL (Electro Impact)

Jenis kolom . Rtx-5MS (30 meter)

Suhu kolom : Suhu awal 70 °C / 5 menit, kenaikan 10 °C/menit, suhu
akhir 280 °C

Gas pembawa : Helium 13,7 Kpa

Injektor mode :Split1:80

Temperatur detektor : 280 °C

Temperatur injektor : 290 °C

Dari kromatgram GC minyak pala hasil distilasi terdapat 5 puncak utama
yang berarti dalam minyak pala tersebut terdapat 5 komponen senyawa utama.
Puncak dengan waktu retensi (rt) = 7,715 menit dan persentase sebanyak 26,13 %
adalah puncak sabinen, yang merupakan komponen terbanyak dalam minyak pala.

Hal ini dibuktikan dengan spektra MS yang ditunjukkan Gambar 8 berikut.
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Gambar 8. Spektra MS sabinen
Puncak ion molekul pada m/z = 136 sebagai M". Pola fragmentasi sabinen
dapat dijelaskan sebagai berikut. Pemecahan pertama terjadi pada ikatan CHjs

(metil), yang menghasilkan fragmen pada m/z = 121 yang kemudian terurai lebih
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lanjut. Pemecahan selanjutnya adalah lepasnya isopropil yang menghasilkan
puncak pada m/z = 93 = M*-43 sebagai puncak dasar.

Komponen senyawa kedua terbanyak adalah alfa-pinen. Puncak dengan
waktu retensi (rt) = 6,743 menit dan 18,10 % adalah alfa-pinen. Hal ini dibuktikan
dengan spektra MS yang ditunjukkan Gambar 9 berikut.
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Gambar 9. Spektra MS alfa-pinen

Puncak ion molekul pada m/z = 136 sebagai M™ mempunyai intensitas
rendah. Intensitas rendah ini kemungkinan disebabkan cincin anggota empat yang
menyebabkan ketidakstabilan. Pola fragmentasi alfa-pinen dapat dijelaskan
sebagai berikut. Pemecahan pertama terjadi pada ikatan CHs; (metil), yang
menghasilkan fragmen pada m/z = 121 yang kemudian terurai lebih lanjut.
Pemecahan selanjutnya adalah lepasnya isopropil yang menghasilkan puncak pada
m/z = 93 = M*-43 sebagai puncak dasar (Sastrohamidjojo, 2004). Puncak dasar ini
dapat dihasilkan melalui dua mekanisme berbeda, yaitu: langsung dari ion induk
setelah terjadi mingrasi atau perpindahan ikatan rangkap atau dari m/z = 121
(Erikson Syadow, 1964).

Beta-pinen yang merupakan komponen senyawa ketiga terbanyak

mempunyai puncak dengan waktu retensi (rt) = 7,825 menit dan persentase
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sebanyak 17,65 %. Hal ini dibuktikan dengan spektra MS yang ditunjukkan

gambar 10 berikut.
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Gambar 10. Spektra MS beta-pinen

Puncak ion molekul pada m/z = 136 sebagai M. Pola fragmentasi beta-
pinen dapat dijelaskan sebagai berikut. Pemecahan pertama terjadi pada ikatan
CHs; (metil), yang menghasilkan fragmen pada m/z = 121 yang kemudian terurai
lebih lanjut. Pemecahan selanjutnya adalah lepasnya isopropil yang menghasilkan
puncak pada m/z = 93 = M*-43 sebagai puncak dasar. Spektrum massa bata-pinen
mirip dengan spektrum massa alfa-pinen. Perbedaan utama adalah puncak agak
kuat pada m/z = 69 yang muncul dari setelah pemutusan pada ikaan cicin anggota
empat (Sastrohamidjojo, 2004).

Miristisin yang merupakan ciri khas minyak pala, mempunyai puncak
dengan waktu retensi (rt) = 17,769 menit dan persentase sebanyak 9,76 %. Hal ini

dibuktikan dengan spektra MS yang ditunjukkan Gambar 11 berikut.
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Gambar 11. Spektra MS miristisin
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Puncak ion molekul pada m/z = M" = 192 terlihat jelas sekaligus puncak
dasar. Hal ini merupakan karakterisik senyawa-senyawa fenol yang stabil
(Sastrohamidjojo, 2001). Pola fragmentasi miristisin dapat dijelaskan sebagai
berikut. Pemecahan pertama terjadi pada ikatan CH3 (metil), yang menghasilkan
fragmen pada m/z = 177 yang kemudian terurai lebih lanjut. Pemecahan
selanjutnya adalah lepasnya O-CH, yang menghasilkan puncak pada m/z = 165.

Adapun fragmentasinya dapat digambarkan sebagai berikut.

ﬁ:HZ (”3H2 ﬁIHz
_~CH _CH _CH
CHz CH: CH:2
_e _CHS
— [0 _ AT |
0 OCH:s O\/O O—— CH: O\/ + 9
\/O (@)
Miristisin M*=192 I
ﬁ”z ﬂle
CH __CH
CH:2 CH:

m/z = 165 m/z:|\/|+—]_5:l77

Limonen mempunyai puncak dengan waktu retensi (rt) = 9,026 menit dan
persentase sebanyak 6,76 %. Hal ini dibuktikan dengan spektra MS yang

ditunjukkan Gambar 12 berikut.



33

100+
f

Ui T ‘,Em.,\u‘.‘ T
10 130 150

T

Gambar 12. Spektra MS limonen
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Puncak ion molekul pada m/z = 136 sebagai M. Pola fragmentasi limonen

dapat dijelaskan sebagai berikut. Pemecahan pertama terjadi pada ikatan CHjs

(metil), yang menghasilkan fragmen pada m/z = 121 yang kemudian terurai lebih

lanjut. Pemecahan selanjutnya puncak pada m/z = 93 = M*-43. Puncak dasar pada

m/z = 68 diperoleh dari reaksi homolitik Retro-Diels-Alder. Puncak ini sama

dengan satu unit isoprena (Sastrohamidjojo, 2004)

5.3 Isolasi Komponen Minyak Pala

Isolasi komponen dilakukan dengan menggunakan distilasi fraksinasi

vakum. lIsolasi ini bertujuan untuk memisahkan komponen-komponen minyak

pala berdasarkan titi didihnya.

Tabel 2. Hasil distilasi fraksinasi minyak pala

Fraksi Suhu (°C) Tekanan (mmHg) Hasil (gram)
1 150 - 159 5 12,54
2 160 - 190 5 3,13
3 190 - 220 5 3,36

Keterangan : berat minyak pala 26,91 gram.
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Kondisi operasi alat GC :

Kolom : HP-5 (30 meter)

Detektor :FID

Suhu detektor : 300 °C

Suhu injektor :280°C

Gas pembawa : Helium

Split : 60 Kpa

Suhu kolom : suhu awal 60 °C/2 menit, kemudian 10 °C/5 menit, suhu
akhir 280 °C

Gambar 13. Kromatogram hasil distilasi fraksinasi fraksi 1
Pada hasil distilasi fraksinasi fraksi satu ini terdapat puncak dengan waktu
retensi (rt) = 4,525 menit dan 29,35 % sebagai puncak sabinen. Puncak dengan
waktu retensi 4,600 menit dan 21,67 % sebagai puncak beta-pinen. Sedangkan
puncak dengan waktu retensi (rt) = 4,019 menit dan 19,24 % sebagai puncak alfa-

pinen.
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Gambar 154. Kromatogram h;sil distilasi fraksintasi fraksi 2

Pada hasil distilasi fraksinasi fraksi satu ini terdapat puncak dengan waktu

retensi (rt) = 4,526 menit dan 17,96 % sebagai puncak beta pinen. Limonen
ditunjukan oleh puncak dengan waktu retensi 5,234 menit dan 3,50 %. Alfa-pinen
juga masih terdapat pada fraksi ini yang ditunjukan oleh punak dengan waktu

retensi (rt) = 4,017 menit dan yielt 5,66 %.

Chromatogram =++

Gambar 15. Kromatogram hasil distilasi fraksinasi fraksi 3
Pada hasil distilasi fraksinasi fraksi tiga ini terdapat puncak dengan waktu

retensi (rt) = 12,825 menit sebagai puncak miristisin yang menyebabkan rasa
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pedas pada buah pala. Saat dilakukan identifikasi terhadap minyak pala
konsentrasi miristisin hanya 9,76 %, tetapi setelah dilakukan isolasi kadarnya
menjadi 52,49 %.

Waktu retensi senyawa-senyawa penyusun minyak pala mengalami
perbedaan saat dilakukan identifikasi menggunakan GC-MS dan isolasi yang
hasilnya dianalisis dengan GC. Hal ini terjadi karena adanya perbedaan kolom.
Pada instrumen GC-MS digunakan jenis kolom Rtx-5MS, sedangkan pada
instrumen GC digunakan kolom HP-5. Selain itu suhu yang digunakan juga

berbeda yang dapat menyebabkan perbedaan waktu retensi.

5.4 Uji Sifat Fisika
5.4.1 Bobot Jenis

Nilai bobot jenis minyak ditentukan oleh komponen kimia yang
terkandung di dalamnya. Semakin tinggi kadar fraksi berat maka bobot jenis
semakin tinggi. Pada waktu penyulingan, penetrasi uap pada bahan berukuran
kecil berlangsung lebih mudah karena jaringannya lebih terbuka sehingga jumlah
uap air panas yang kontak dengan minyak lebih banyak. Kondisi tersebut
mengakibatkan komponen fraksi berat minyaknya lebih mudah dan cepat
diuapkan.

Nilai bobot jenis minyak atsiri pada suhu 25°/25° C didefinisikan sebagai
perbandingan antara berat minyak pada suhu 25 °C dengan berat air pada volume

air yang sama dengan volume minyak pada suhu 25 °C.
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Nilai bobot jenis hasil penelitian adalah 0,897. Nilai ini berada di range
standar Minyak pala (myristica fragrans houtt) yang ditetapkan Essential Oil
Association of USA (1975) yaitu antara 0,880 — 0,930. Hal ini berari minyak pala

hasil penyulingan memenuhi standar EOA.

5.4.2 Kelarutan dalam Alkohol

Tingkat kelarutan minyak dalam alkohol dipengaruhi oleh jenis dan
konsentrasi senyawa yang dikandungnya. Menurut Heath (1978), minyak atsiri
yang konsentrasi senyawa terpennya tinggi, sukar larut; sedangkan yang banyak
mengandung senyawa terpen-o mudah larut dalam etanol. Dalam penyulingan
bertingkat, uap panas lebih mudah dan cepat menembus bahan yang susunannya
tidak padat dibanding susunan tidak bertingkat, sehingga senyawa terpen-o yang
titik didihnya lebih rendah, lebih banyak terdapat dalam minyak sehingga
minyaknya mudah larut dalam alkohol.

Bahan yang berukuran lebih besar, lebih sukar diuapkan minyak atsirinya
sehingga senyawa fraksi berat dalam minyak seperti terpolimerisasi akibat
pengaruh panas terus menerus dalam penyulingan dan polimer yang terbentuk
tidak dapat diuapkan. Kondisi tersebut mengakibatkan komposisi terpen-o dalam
minyaknya lebih rendah sehingga minyaknya sukar larut dalam alkohol.

Semakin lama penyulingan maka senyawa fraksi-fraksi berat dalam
minyak akan lebih banyak sehingga kelarutannya dalam alkohol semakin rendah.
Perlakuan pada minyak pala menghasilkan nisbah volume alkohol 96% dan

minyak 1,43 :1. Pada alkohol 95%, didapatkan nisbah volume alkohol dengan
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minyak sebesar 2:1 dan menghasilkan larutan kekuning-kuningan. Sedangkan
pada alkohol 80% tidak larut sampai penambahan 10 mL. Menurut standar EOA
(1975), kelarutan minyak dalam alkohol 80% adalah dalam nisbah volume alkohol
dengan minyak sebesar 3:1 atau lebih.

Tabel 3. Kelarutan dalam asam

Konsentrasi alkohol Volume alkohol
(%) (mL)
96 1,9
96 1,1
96 1,3

5.4.3 Putaran Optik

Besarnya putaran optik tergantung pada jenis dan konsentrasi senyawa,
panjang jalan yang ditempuh sinar melalui senyawa tersebut dan suhu pengukuran
(Guenther, 1987). Besar putaran optik minyak merupakan gabungan nilai putaran
optik senyawa penyusunnya. Penyulingan bahan berukuran kecil akan
menghasilkan minyak yang komponen senyawa penyusunnya lebih banyak
(lengkap) dibanding dengan bahan ukuran besar, sehingga putaran optik yang
terukur adalah putaran optik dari gabungan (interaksi) senyawa-senyawa yang
biasanya lebih kecil dibanding putaran optik gabungan senyawa yang kurang
lengkap (sedikit) yang dihasilkan bahan berukuran besar.

Putaran optik minyak dari semua perlakuan bersifat positif, yang berarti
memutar bidang polarisasi cahaya kekanan. Nilainya antara 29,7 sampai 29,8
derajat. Nilai ini masuk dalam standar EOA (1975) yang nilainya 2 sampai 30

derajat.



39

Tabel 4. Putaran optik

Pembacaan Putaran optik
1 29,7
2 29,7
3 29,8

5.5 Uji Sifat Kimia
5.5.1 Penetapan Asam

Bilangan asam merupakan ukuran seberapa besar asam lemak telah
terbentuk dari trigleseridanya dari hasil hidrolisis enzimatis. Bilangan asam dapat
juga merupakan ukuran jumlah asam lemak bebas yang dihitung berdasarkan
berat molekul dari asam lemak atau campuran asam lemak. Bilangan asam
dinyatakan sebagai jumlah mg NaOH 0,1 N yang digunakan untuk menetralkan
asam lemak bebas yang terdapat dalam satu gram minyak atau lemak.

R—COOH + NaOH ——> R— COONa + H:0

Reaksi ini juga dipengaruhi oleh adanya udara atau cahaya, sehingga pada
penelitian ini minyak pala disimpan dalam wadah gelap yang kedap cahaya. Hal
ini dilakukan dengan tujuan menghindari reaksi hidrolisis dan terbentuknya asam
lemak baru karena adanya prosel oksidasi. Dari hasil penelitian yang dilakukan
diperoleh rata-rata bilangan asam minyak pala adalah 2,07.

Tabel 5. Penetapan asam

Bobot contoh Volume NaOH 0,1 N
(gram) (mL)
2,50 1,3
2,51 15
2,50 1,2
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5.5.2 Penetapan Bilangan Penyabunan
Bilangan penyabunan menunjukkan jumlah NaOH yang diperlukan untuk
menetralkan asam lemak bebas dan menyabunkan ester yang terdapat dalam satu

gram minyak atau lemak.

O
Il
CHL— 0 —C — R CH:0H RiCOONa
| 0 |
CH—O—C— R + 3NaOH —» CHOH + R.COONa
| | |
CHp—O —C— Rs CH20H RsCOONa
Trigliserida Gliserol Sabun natrium

Tabel 6. Bilangan penyabunan

Bobot contoh Titrasi sampel Titrasi blanko
(gram) (mL) (mL)
1,51 6,7 8,2
1,51 6,8 9,9
1,50 5,8 10,0

Dari data pembanding bilangan untuk minyak pala dapat dilihat bahwa

bilangan penyabunan untuk minyak pala hasil rata-rata rendah yaitu 38,84, bila
dibandingkan dengan minyak wijen, jagung, kedelai, jarak, kacang tanah dan
tengkawang. Hal ini menunjukan bahwa minyak pala memiliki bobot molekul
yang lebih besar.

Nilai bilangan penyabunan berbanding terbalik dengan berat molekul asam
lemak penyusunnya. Angka penyabunan dapat digunakan untuk menentukan
bobot molekul minyak atau lemak secara kasar. Minyak yang disusun oleh asam

lemak berantai C pendek, berarti mempunyai berat molekul relatif kecil. Hal ini
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menyebabkan angka penyabunan yang besar dan sebaliknya, minyak dengan berat

molekul basar mempunyai angka penyabunan relatif kecil. Bilangan penyabunan

juga merupakan ukuran banyaknya asam lemak penyusun minyak atau lemak.

Tabel 7. Perbandingan Sifat kimia dan fisika standar nasional Indonesia (SNI)

dengan hasil penelitian

Sifat kimia dan fisika

Standar nasional

Indonesia (SNI)

Hasil penelitian

Warna Bening/kuning pucat Kuning pucat
0,880-0,930 0,897
Putaran optik 2°-30° 29,7°-29,8°

Kelarutan dalam

80%: larut dalam 3

1.96%:larut dalam 1,43

alkohol volume volume
2.95%:larut dalam 2
volume
Bilangan asam 5 2,07
Bilangan penyabunan 38,84
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BAB VI

KESIMPULAN DAN SARAN

6.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan yang telah dilakukan dapat
diambil kesimpulan sebagai berikut :
1. Kadar minyak pala yang diperoleh dari hasil distilasi biji pala adalah
sebesar 7,53%.
2. Minyak pala hasil distilasi dapat diidentifikasi lima komponen utama,
yaitu:
1. Sabinen 26,13 %.
2. Alpa-pinen 18,10 %.
3. Beta-pinenl7,65 %.
4. Miristisin 9,76 %.
5. Limonen 6,76 %.
3. Minyak pala hasil distilasi memiliki :
1. Penampilan, warna, bau: kuning pucat, memiliki rasa dan bau khas
pala.
2. Berat jenis, 25°C: 0,897.
3. Putaran optik: 29,7°- 29,8 °.
4. Kelarutan dalam alkohol 96%: larut dalam 1, 43 volume.
5. Kelarutan dalam alkohol 95%: larut dalam 2 volume.
6. Bilangan asam : 2,07.

7. Bilangan penyabunan : 38,84.
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6.2 Saran
Dari hasil-hasil yang telah diperoleh pada penelitian ini, maka diberikan
saran sebagai berikut :
1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap turunan senyawa miristisin
supaya pemamfaatannya tidak terbatas sebagai bahan pewangi dan

pemberi aroma makanan.
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Lampiran 1

Skema Kerja Penelitian

Biji pala

|

Dihaluskan
Didistilasi air

|

Diidentifikasi dengan GC-MS

o

1.Berat jenis

2.Putaran optik
3.Kelarutan dalam alkohol
4.Bilangan asam
5.Bilangan penyabunan

}

Diisolasi dengan distiasi fraksinasi

|

Dianalisis dengan GC
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Lampiran 2

Gambar Instrumen GC-MS dan GC

xxxxxxxx

Gambar Instrumen GC
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Lampiran 3

Perhitungan Bobot Jenis Minyak Pala

Berat piknometer + tutup (a) = 25,67 gram
Berat piknometer + air (b) = 54,85 gram

Berat piknometer + minyak pala (c) =51,84 gram

C— a
b— a

Bobot jenis =

51,86 gram — 25,67 gram
54,85 gram — 25,67 gram

0, 897




Lampiran 4

Perhitungan Kadar Minyak Pala

Bobot pala = 123,42 gram
Bobot minyak =9,3 gram

Bobot minyak hasil distilasi X 100 %

Kadar minyak pala % =
Bobot pala

9,3 gram
= ——— X 100%
123,42 gram

7,53 %

50



Lampiran 5

Perhitungan Bilangan Asam Minyak Pala

Rata-rata bobot contoh = 2,50 gram

Rata-rata volume NaOH =13 mL

Berat molekul NaOH =399
1,3X0,1 X399

Bilangan asam =

2,50
2,07

51
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Lampiran 6
Perhitungan Bilangan Penyabunan

Rata-rata robot contoh = 1,51 gram
Rata-rata volume HCI titrasi sampel =6,43 mL
Rata-rata volume HCI titrasi blanko =9,37 mL
Berat molekul NaOH =399

(tb-ts) X N HCI X BM NaOH
Bobot sampel

_ 294X 0,5X39,9
1,51

= 38,84

Bilangan penyabunan =
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Kromatogram Minyak Pala
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Spektra MS Miristisin

<< Targel >>

Line¥:30 RTime:17.767(Suanf. 1749) MamssPoks:?

Rewhiode Single 17 757 17401 RagePesk: |52 ms(mms]

BGr Melu. P, Swan LT 6830"39?

100~ —®

v

-
n .
» Lk | n '

H LTIV At — 1 Y
M kU w = 1D 130 150 o 190 210 20 F= bgi) 290

Hit¥:| tedry: 34458 Library WILEY? LIR
$:92 FoommlaeC]] HI2 O3 CAS.607-91-0 MoAWorglL]Y2? Rullnhx:0

CampNome: MYRISTCIN 53
lm e lﬁ
) | =2
1 : m"]"’ )
4 » 2N Jl <
< '
1o® - L. uf
! - 'I L‘ {1 2o ) T al?
. 1 b 15 lL M a I . | e |
’ Z bt b d B T i sl 2l igigiad (bt B | rirk $aipn |
7l 5 mn L) 1o 130 150 L7 190 e 30 250 2% -
Hit¥:2 FErirv:R4555 Litrany: WILCY T.LI0
5500 Fomwlpll 1 HI2ZO5 CASARa 344 MolWesght 192 Retindex:0
CompNanu:CROWEACIN SS
100 —® e

i
| el i -
H

] |
i ,l - I T ' a T "o .'J“ | :
: s I |
Mﬁ%“"ﬂnﬂl‘. r Il o rpieteer l, T TN g e YT T T T T T

0 L] ! L 110 130 150 17 1% 250 0 250 1M P ig
Hig¥:3 Emtry 855 Library-WILEY7 IR
R:89 FowwalaCl1 ITI2 03 CAS:[E312-23-5 MolWwetpht: 192 Retlader O
CampiNnme: TRANS-ISCRYRISTICTIN $5

= =

i

» ) n W U T3] m |
" K

1
: vt Errrocret v

WSt W % N0 I3 150 47 190 210 DO 20 M 290
bkt Emry 5595 Library WILEYTLIB
$3:88 FormuigC 11 HI2Q4 CAS1$312.21.5 MolWeight:192 Reladexs)
CompNade. CIS-ISOMYRISTICIN $8
106 T-
|
i |

L " g : ‘I m @ i '
RN PN TSR P, i, .llu. ! h...,“h., -lL.. -.|| ,-.l.-.. |4| ITE attihinhiaad b nat e o carre parpispronyt
30 St w W 114 130 130 1% 190 24 230 50 27
Hit®#:3 Entry' 34596 Lihran-WILEYT TR
S1®6 FoemulaC11 1182 03 CAS.0-0-0 MulWege. 12 Retodea ¢
{’.anp"lanm TRANS-[SOCROWEACTN 58

Ql
=

n ﬂ
x I . J -.l eprs, H " l e L- T 'F Ll rI- T ™1™ T r v 1 1 e )
'-"L*s'tl" 5 'F e 1510 " 150 'hm % 200 1 230 2 20




Lampiran

Kromatogram Hasil Distilasi Fraksinasi Fraksi 1

s LT A LS
b )

1.4m
1.0y
1.2
4.533
4.604
4.8y
1.3
3.008
5.002

LR P

13

59

— e e e v ——

[

[TV Y

4141

It ]
{3
i ato
l 1
. H "
ta
A % FRIH
$
o
S5 1.6
1900840 13.3343
17373 0.3741
1064373 2%.3510
LO4EI<E al.8n
Pt a4
11190 0.337¢
LG 1.5450
140415 1.2490
£3636 1.443%
101342 34741
1Tz 4.4201
e 18410
13338 1.1408
4230358 100.3400




Lampiran 14

Kromatogram Hasil Distilasi Fraksinasi Fraksi 2

60

"
:
¢
3
1
E ] '
A i
.
T
|
13
!
1 ar
» an
X Mgy ¥ W
[ - A o8 . B e e A e
L] b 1
aas pmk Bugort 16
Wme  toe o mzary oo
1 e L4 14460 12567
i anr STHC amanr PRTI
) 190 256 s o.kz
H I T a0t b.e763
s 26 218140 1036338 IR
‘ 2 MoIuz  oee0s 15,4107
. % WUIE 112829 1n
v oA iMafd 19931 1a1m
3 ao I3ey 101008 1l5aa
1 14320 2LEIAD <
u 420007 13823 L4338
3 12016 5s5I52 143430
1 1idez  GeBIM 10,0973
1 L0334 164 RItH .
3 3630 258330 43391
by 3ty S5 0.3z
7 L €144 0.3344
1 13063 Ime PRI
1 Tt 1.3a28
a0 aakad L0WES a.3250
1 oTIS3 s 0.5z
2 v 2307 Vakna
» 2387 B 0.1500
2 G 204 0.9
s 1340 e 0.15
I 7633 2333 .00 s3
ar s e iouz



Lampiran 15

Kromatogram Hasil Distilasi Fraksinasi Fraksi 3

-t .
. i
==
. ' “ S
€ .
$ 1 3
# 20 «
1= Ak X
3 21
13 33 b = 12 g5 BT
[ U Fa Vs . B s g ot e s g et g T
o & 1%
[y v eer—
T

:Gﬁtrbﬁﬁtnau.a.uu—i

£INRIII

134>
@13z

a0T037S

61



