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ABSTRACT

In the fractional distillation process, the pressure that used is one of
the important factors determining the operating conditions to obtain
optimal product. This research aims to determine the effect of pressure
on the fractinal distillation process of patchouli oil. The research
method that used in this research was an experimental method with
descriptive analysis. This research was conducted with three
treatments that is different pressure treatments and repeated twice.
The pressure treatments that used in the fractional distillation process
are A =5 mmHg, B = 10 mmHg, and C = 15 mmHg and arranged to
produce five (5) fractions of each treatment. The parameters that
measured including the yield of fractional distillation, distillation
process time, specific gravity, and refractive index. The lower the
pressure used in the distillation process, the greater the yield and the
faster the distillation process time. The results of this research indicate
that the variation of pressure that used does not have a significant
effect on the characteristics of patchouli oil such as specific gravity
and refractive index. The application of 5 mmHg pressure is good
enough to separate the distillate yield into 5 fractions and is more
efficient because it obtains the highest total yield of 93.5% with a
distillation process time of 18.16 hours.
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PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara yang
terdapat banyak keanekaragaman hayati.
Salah satu keanekaragaman hayati yang
dimanfaatkan serta berpengaruh dalam
perekonomian Indonesia yaitu minyak
atsiri. Minyak atsiri atau minyak esensial
merupakan zat berbau yang terkandung
didalam tanaman (Sani & Racchmawati,
2012). Salah satu jenis minyak atsiri yang
banyak dihasilkan yaitu minyak nilam
yang diperoleh dari tanaman nilam
(Pogestemon cablin Benth) dengan proses
penyulingan (Nurjanah, Muhaemin, &
Widyasanti, 2017). Minyak nilam memberi
andil cukup besar dalam menambah devisa
negara dibandingkan minyak atsiri lainnya.
Suplai minyak nilam dari Indonesia
mencapai 90% kebutuhan dunia atau setara
dengan 1600 ton per tahun. Produksi nilam
di Indonesia sekitar 1991 ton. Sehingga
minyak nilam merupakan salah satu

komoditas ekspor utama Indonesia
(Jenderal Perkebunan, 2015).

Minyak nilam memiliki beberapa
kandungan senyawa kimia. Beberapa

komponen utama penyusun minyak nilam
yaitu patchouli alcohol, A-guaiene, o-
guaiene, seychellene dan a-patchoulene
(Aisyah, Hastuti, Sastrohamidjojo, &
Hidayat, 2008). Menurut Nurjanah et al.,
(2017), patchouli alcohol yang terkandung
dalam minyak nilam sebanyak 20,32%, A-
guaiene sebanyak 13,43%, a-guaiene
sebanyak 17,89%, seychellene sebanyak
9,9% dan a-patchoulene sebanyak 6,67%.
Senyawa utama yang terkandung pada
minyak nilam mempengaruhi mutu serta
aroma dari minyak nilam tersebut.

Distilasi fraksinasi merupakan proses
pemisahan komponen yang terdapat pada
minyak atsiri berdasarkan perbedaan titik
didih dan berat molekul dari masing —
masing komponennya (Guenther, 1987).
Proses distilasi fraksinasi ini dapat
memisahkan komponen — komponen
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minyak nilam yang diinginkan misalnya
patchouli alcohol, A-guaiene, a-guaiene,
seychellene dan a-patchoulene dengan titik
didih dan berat molekul tertentu dari
masing — masing komponennya. Pada
proses distilasi fraksinasi, tekanan yang
digunakan menjadi salah satu faktor
penting dalam  proses pemisahan
komponen minyak nilam selain dari suhu,
rasio refluks, dan kolom fraksinasi
(Hashilah, 2017). Penentuan penggunaan
tekanan  yang  digunakan  mampu
mempengaruhi kualitas dari destilat yang
dihasilkan. Menurut Mangun et al., (2005),
untuk menjaga kualitas distilat minyak
atsiri yang dihasilkan sebaiknya minyak
difraksinasi pada pada keadaan vakum,
dikarenakan pada tekanan dan suhu tinggi
dapat mengakibatkan dekomposisi pada
minyak yang dihasilkan, sehingga
ditetapkan tekanan vakum sebagai tekanan
yang digunakan untuk proses distilasi
fraksinasi minyak nilam.

Penelitian tentang distilasi fraksinasi
minyak nilam sudah banyak dilakukan.
Namun belum banyak yang mengkaji
tentang pengaruh tekanan pada proses
distilasi fraksinasi. Salah satu penelitian
minyak nilam dilakukan oleh Nurjanah et
al.,, (2017) untuk meningkatkan kadar
patchouli  alcohol yang terkandung
dalamnya dengan perlakuan tekanan dan
rasio refluks. Berdasarkan perlakuan
tersebut, minyak nilam terbagi dalam 3
fraksi yaitu fraksi 1 (230 — 283 °C), fraksi
2 (283 — 290 °C), dan fraksi 3 (290 — 300
°C). Kadar patchouli alcohol terbaik
didapat pada fraksi 3 dibandingkan fraksi 1
dan fraksi 2. Serta berdasarkan hasil
pengujian GCMS (Gas Chromatography
Mass Spectrometry) kandungan senyawa
pada minyak nilam fraksi 1, masih terdapat
senyawa yang berharga dan kandungan
yang cukup tinggi sehingga diperlukannya
proses pengisolasian senyawa — senyawa
tersebut. Oleh karena itu, perlu dilakukan
penelitian untuk mengetahui pengaruh
tekanan pada isolasi senyawa yang
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dominan pada minyak nilam seperti
seychellene, a — patchoulene, A -
guaienen, o — Quaiene dan patchouli
alcohol.

Tujuan dari penelitian ini yaitu
menganalisis pengaruh tekanan yang
digunakan dalam proses pengisolasian
senyawa dominan pada distilasi fraksinasi
seperti pengaruh pada rendemen destilat,
massa residu serta lama waktu proses
distilasi. Selain itu, perlu dipertimbangkan
pula tekanan yang terbaik untuk
menghasilkan kondisi distilasi fraksinasi
yang optimal.

METODE
Bahan dan peralatan

Bahan baku yang digunakan pada
penelitian ini adalah minyak nilam fraksi 1
(230 — 283 °C) hasil penelitian sebelumnya
yang dilakukan oleh Nurjanah et al., (2017)
tentang rekayasa produksi nilam kristal,
dilakukan proses distilasi minyak nilam
guna meningkatkan kadar patchouli
alcohol yang terkandung dalamnya.
Sedangkan bahan kimia yang digunakan
untuk pengujian karakteristik minyak
nilam yaitu etanol.

Alat yang digunakan pada
penelitian ini  yaitu mesin distilasi
fraksinasi B/R Instrument Spinning Band
Distillation System Model 36-100 yang
terhubung dengan komputer dengan
program kontrol BR M690, gelas ukur,
timbangan, dan botol kaca. Sedangkan alat
untuk analisis karakteristiknya yaitu
piknometer dan refraktometer ABBE.

Metode penelitian

Metode yang digunakan pada
penelitian ini adalah metode eksperimen
dengan analisis deskriptif. Penelitian ini
dilakukan dengan tiga perlakuan tekanan
yaitu A =5 mmHg, B = 10 mmHg, dan C
= 15 mmHg dengan masing — masing
perlakuan tekanan dilakukan sebanyak dua
kali ulangan.
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Tahapan Penelitian

Proses distilasi fraksinasi dilakukan
dengan menggunakan B/R Instrument
Spinning Band Distillation System Model
36-100 yang terhubung dengan komputer.
Sampel yang digunakan pada setiap proses
distilasi yaitu 100 ml yang dimasukkan
pada labu didih yang terhubung dengan
kolom fraksinasi sepanjang 90 cm. Sampel
dipanaskan dengan menggunakan mantel
pemanas. Proses selanjutnya  yaitu
menyalakan sistem kondensor yang dialiri
air untuk mengondensasi fase gas pada
bagian destilat. Proses distilasi
berlangsung dalam keadaan vakum yang
dibantu pengondisiannya menggunakan
pompa vakum. Proses distilasi dilakukan
dengan program kontrol pada komputer
yang diatur pada kondisi yang digunakan.
Kondisi proses kontrol meliputi tekanan
vakum, suhu distilasi, initial heat,
equilibration time, heat rate, rasio refluks,
suhu kondensor, dan suhu maksimum
pendidihan.  Setelah  kondisi  diatur,
selanjutnya dapat dilakukan proses distilasi
fraksinasi.

Pada proses distilasi fraksinasi
digunakan variasi tekanan yang berbeda.
Tekanan digunakan sebagai variabel bebas
untuk melihat pengaruh yang ditimbulkan
pada minyak nilam hasil distilasi
fraksinasi. Pada  program  distilasi
fraksinasi diatur untuk menghasilkan 5
fraksi pada masing — masing variasi
tekanan. Proses penentuan suhu fraksi ini
didasarkan pada titik didih senyawa -
senyawa yang dominan pada minyak nilam
fraksi 1 hingga fraksi 5 berturut — turut
yaitu seychellene, a-patchoulene, A-
guaiene, a-guaiene, dan patchouli alcohol.
Kondisi proses distilasi fraksinasi disajikan
pada Tabel 1 untuk ketiga variasi tekanan.

Analisis Karakteristik Fisiko — Kimia
Minyak Nilam.

Minyak nilam awal yang digunakan
serta minyak nilam hasil distilasi fraksinasi
yang dihasilkan pada tiap fraksinya
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dilakukan analisis karakteristiknya berupa
bobot jenis dan indeks biasnya. Proses
analisis karakteristik minyak nilam ini
mengacu pada nilai standar masing —
masing senyawa Yyang dituju pada tiap
fraksinya. Standar bobot jenis pada fraksi
1,2, 3, dan 5 untuk senyawa seychellene, a
— patchoulene, A — guaiene, dan patchouli
alcohol belum ada standar nilainya
sehingga nilai bobot jenis yang diperoleh
dibandingkan dengan bobot jenis pada SNI
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Alcohol,” 2018). Sedangkan standar
indeks bias pada fraksi 1 dan 2 untuk
senyawa seychellene dan o — patchoulene
belum memiliki standar sehingga indeks
biasnya dibandingkan dengan SNI minyak
nilam, fraksi 3 untuk senyawa A — guaiene
memiliki standar nilai sebesar 1,5050
(“Refractive Index o — Bulnesene,” 2006),
serta fraksi 4 dan 5 untuk senyawa o-
guaiene dan patchouli alcohol berturut —
turut nilai standarnya sebesar 1,4930 —

minyak nilam (06-2385-2006), serta untuk  1,4990 dan 1,5245 (“a — guaiene dan

fraksi 4 untuk senyawa o — guaiene Patchouli Alcohol,” 2018).

memiliki nilai bobot jenis sebesar 0,8970 —

0,9030 (“a guaiene dan Patchouli

Tabel 1. Kondisi Proses Distilasi Fraksinasi

No. Variabel Proses Nilai yang Digunakan Satuan
1. Rasio refluks 20:1 -
2. Panjang kolom 90 cm
3. Initial Heat 20 %
4, Equilibration time 15 Menit
5. Max pot Temp. 300 °C
6. Fraksi 1 249 — 254 °C
7. Fraksi 2 254 — 259 °C
8. Fraksi 3 259 — 264 °C
9. Fraksi 4 264 — 269 °C
10. Fraksi 5 269 — 274 °C
11. Heat rate 17 %
12. Condenser Temp. 35 °C
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Gambar 1. Rendemen Parsial Minyak Nilam Fraksi 1 hingga Fraksi 5
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HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Distilasi Fraksinasi Minyak Nilam

Hasil destilat dari proses distilasi
fraksinasi yang dilakukan menggunakan
mesin B/R Instrument Spinning Band
Distillation System Model 36-100 pada
tiap perlakuannya diperoleh berbeda —
beda. Pada perlakuan tekanan 5 mmHg
diperoleh hasil destilat sebanyak 5 fraksi
sedangkan untuk tekanan 10 dan 15 mmHg
hanya diperoleh 3  fraksi.Hal ini
dikarenakan pada proses distilasi tekanan
10 dan 15 mmHg, bahan awal yang
terdapat pada labu didih sudah habis
sehingga suhu kontrol pada komputer terus
menurun dan proses distilasi fraksinasi
dihentikan.

Rendemen Hasil Distilasi Fraksinasi

Rendemen hasi distilasi fraksinasi
terbagi dua yaitu rendemen parsial dan
rendemen total. Rendemen parsial sendiri
terdiri dari hasil fraksi 1, fraksi 2, fraksi 3,
fraksi 4, dan fraksi 5 pada tiap perlakuan
sedangkan rendemen total yang merupakan
rendemen yang dihasilkan dari bahan awal
hingga proses akhir distilasi. Rendemen
parsial masing — masing fraksi pada tiap
perlakuannya disajikan pada Gambar 1.

Berdasarkan hasil rendemen parsial
pada fraksi 1 dari tekanan 10 dan 15 mmHg
memperoleh nilai yang lebih besar, hal ini
dikarenakan pada fraksi 1 tersebut
memiliki komponen beragam yang dapat
diuapkan pada rentang suhu 249 — 2540C.
Sedangkan rendemen parsial paling kecil
dari setiap perlakuan diperoleh pada fraksi
3 dikarenakan komponen yang dapat
diuapkan pada rentang suhu 259 — 2640C
hanya sedikit. Sedangkan rendemen total
yang diperoleh dari masing — masing
perlakuan tekanan 5 hingga 15 mmHg
secara berturut — turut yaitu sebesar 93,5%,
89,5%, dan 90%. Berdasarkan penelitian
yang dilakukan oleh  Hashilah (2017)
menyatakan bahwa semakin rendah
tekanan yang digunakan maka rendemen
yang dihasilkan akan semakin banyak. Hal
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ini sesuai dengan hasil distilasi dimana
rendemen total paling besar diperoleh pada
tekanan 5 mmHg.

Lama Waktu Distilasi Fraksinasi

Selain  rendemen hasil distilasi
fraksinasi, juga dilakukan pengamatan
lama waktu proses distilasi fraksinasi
perlakuan tekanan 5 mmHg, 10 mmHg,
dan 15 mmHg secara berturut — turut yaitu
18,16 jam, 18,28 jam, dan 11,38 jam. Hasil
ini  sesuai dengan penelitian yang
dilakukan oleh Hashilah (2017) yang
menyatakan bahwa semakin rendah
tekanan vakum yang digunakan, maka
semakin cepat waktu yang dibutuhkan
untuk proses distilasi fraksinasi sendiri
dimana waktu proses distilasi pada tekanan
5 mmHg lebih singkat menghasilkan 5
fraksi sedangkan pada tekanan 10 dan 15
mmHg hanya menghasilkan 3 fraksi
sehingga juga mempengaruhi lama waktu
distilasi fraksinasi serta lama waktu pada
perlakuan tekanan 15 mmHg jauh lebih
singkat dibandikan dengan tekanan 10
mmHg dikarenakan dikarenakan
perbedaan waktu pre heating  yang
dibutuhkan lebih cepat dibandingkan
perlakuan 5 dan 10 mmHg.

Massa Residu dan Massa Loss (Hilang)

Pada distilasi fraksinasi juga
dihasilkan residu yang merupakan bahan
yang tertinggal dalam labu didih yang tidak
dapat didistilasi. Residu yang dihasilkan
dari  distilasi  fraksinasi  memiliki
karakteristik berwarna kecoklatan dengan
tekstur yang lebih kental. Berdasarkan
variasi perlakuan tekanan yang digunakan
pada distilasi fraksinasi, massa residu yang
dihasilkan pada tekanan 5 mmHg, 10
mmHg, dan 15 mmHg berturut — turut yaitu
4,6875%, 7,8125%, dan 6,2500%. Residu
yang dihasilkan pada proses distilasi
fraksinasi minyak nilam disajikan pada
Gambar 2.

Perhitungan massa residu berkaitan
erat dengan massa loss (hilang) dari proses
distilasi  fraksinasi. Berdasarkan hasil
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perhitungan massa yang hilang diperoleh
bahwa massa yang hilang paling banyak
diperoleh pada perlakuan tekanan 15
mmHg sebesar 3,7500%, kemudian
tekanan 10 mmHg sebesar 3,1875%, dan
tekanan 5 mmHg sebesar 1,8125%. Massa
loss yang dihasilkan dipengaruhi oleh

~

Gambar 2. Massa Residu yang Di
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rendemen yang diperoleh serta massa
residu yang tersisa pada labu pemanas.
Berdasarkan hasil massa yang hilang
diperoleh perlakuan yang terbaik vyaitu
pada tekanan 5 mmHg dikarenakan jumlah
massa yang hilang paling kecil.

ol

hasilkan

Tabel 2. Karakteristik Minyak Nilam Bahan Awal

Karakteristik SNI 06-2385-2006 Nilam Awal
Bobot Jenis 0,950 - 0,975 0,9540
Indeks Bias 1,507 - 1,515 1,5040
0,944 0,9422
0,942
0,94 0,9388 0,9388
2 0,938 0,9362 —
3 0,9344 0,9342
o
2 0,9322
oo

0,936
0034 9335
0,932
0,93
0,928
0,926
5 10 15 5

‘ 0,9379 ‘
10 15 5

10 15 5

mmHg mmHg mmHg mmHg mmHg mmHg mmHg mmHg mmHg mmHg

Fraksi 1

Fraksi 2

Fraksi 3 Fraksi 4

Perlakuan

Gambar 3. Bobot Jenis Minyak Nilam Fraksi 1 hingga Fraksi 4
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Gambar 4. Indeks Bias Minyak Nilam Fraksi 1 hingga Fraksi 4

Karakteristik Minyak Nilam

Hasil  pengujian  karakteristik
minyak nilam bahan awal disajikan pada
Tabel 2.

Hasil pengujian bobot jenis bahan
awal yang digunakan masuk dalam rentang
syarat SNI sedangkan indeks biasnya
masih dibawah standar. Nilai bobot jenis
yang sesuai dengan SNI dikarenakan
minyak nilam telah pernah dilakukan
distilasi sebelumnya sehingga tidak terlalu
banyak residu yang terdapat pada minyak
nilam yang digunakan. Setelah proses
distilasi fraksinasi dilakukan dilakukan
pula pengujian bobot jenis serta indeks bias
pada masing — masing fraksi.

Bobot Jenis

Nilai bobot jenis yang diperoleh pada
penelitian ini disajikan pada Gambar 3.
Berdasarkan hasil yang peroleh, terjadi
perubahan bobot jenis dimana nilainya
menurun sehingga tidak memenuhi standar
SNI dan standar masing — masing senyawa.

Berdasarkan perlakuan tekanan yang
diberikan hasil yang didapatkan tidak
memberi pengaruh yang signifikan pada
fraksi yang sama. Menurut (Idris,
Ramajura, Tim, & Martha, 2014), bobot

jenis berhubungan dengan fraksi massa
komponen yang terdapat pada minyak
nilam. Semakin tinggi fraksi massa yang
terkandung didalam minyak nilam seperti
seskuiterpen, patchouli alkohol,
patchoulena, eugenol benzoat, maka
semakin besar nilai bobot jenis minyak
nilam. Hasil bobot jenis yang diperoleh
tidak sesuai dengan SNI dan standar nilai
masing — masing senyawa diduga karena
pada tiap fraksi dengan perlakuan berbeda
terkandung lebih banyak fraksi ringan
seperti a-patchoulene, seychellene, A-
guaiene, dan o-guaiene yang memiliki
berat molekul rendah dan mudah menguap
(Aisyah & Anwar, 2012).

Indeks Bias

Indeks bias merupakan perbandingan
antara kecepatan cahaya di dalam udara
dengan kecepatan cahaya di dalam zat
tersebut pada suhu tertentu. Nilai indeks
bias suatu bahan juga dipengaruhi oleh
komponen yang tersusun didalam bahan
tersebut (Slamet & Rahmi, 2019). Nilai
indeks bias yang diperoleh pada penelitian
ini disajikan pada Gambar 4.

Hasil pengujian indeks bias untuk
fraksi 1, 2, 4, dan 5 masih belum sesuai
dengan standar SNI dan standar masing —
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masing senyawa. Sedangkan untuk fraksi 3
nilai indeks bias yang diperoleh sudah
berada pada rentang nilai standar senyawa
A-guaiene. Serta berdasarkan pengujian
diperoleh hasil indeks bias yang tidak
terlalu signifikan terhadap perlakuan
tekanan yang diberikan namun terjadi
peningkatan nilai pada tiap fraksinya dari
masing — masing perlakuan tekanan yang
digunakan. Sama halnya dengan bobot
jenis, nilai indeks bias juga dipengaruhi
oleh komponen yang terdapat pada minyak
nilam. Semakin banyak komponen yang
memiliki rantai panjang pada minyak
nilam seperti sesquiterpen atau komponen
bergugus oksigen yang ikut terdistilasi,
maka kerapatan minyak nilam bertambah
sehingga kecepatan cahaya pada minyak
nilam lebih kecil dan sehingga nilai indeks
biasnya lebih tinggi (Supriono & Susanti,
2014).

Berdasarkan hasil pengukuran indeks
bias yang diperoleh, diketahui bahwa
rendahnya nilai indeks bias disebabkan
oleh sedikitnya komponen yang memiliki
rantai panjang. Rendahnya komponen yang
memiliki rantai panjang ini menyebabkan
kerapatan medium minyak menjadi rendah
sehingga cahaya yang datang lebih banyak
dibiaskan dan nilai indeks bias menjadi
lebih kecil (Rosi, 2016).

KESIMPULAN

Proses distilasi fraksinasi pada kondisi
operasi yang sesuai dapat memberikan
pengaruh yang  signifikan pada
karakteristik tiap fraksi minyak nilam yang
dihasilkan. Namun, pada pemberian
perlakuan variasi tekanan yang digunakan
yaitu tekanan 5 mmHg, 10 mmHg, dan 15
mmHg tidak memberikan hasil yang
signifikan terhadap karakteristik minyak
nilam tiap fraksinya.

Penggunaan tekanan 5 mmHg pada
proses distilasi fraksinasi sudah cukup baik
dalam memisahkan hasil destilat menjadi 5
fraksi serta lebih efisien dikarenakan
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memperoleh nilai rendemen total tertinggi
yaitu sebesar 93,5%.

Hasil  distilasi  fraksinasi  yang
diperoleh sebaiknya dilakukan pengujian
kandungan senyawa yang terdapat pada
tiap fraksinya sehingga dapat diketahui
jumlah  senyawa seychellene, a-
patchoulene, A-guaiene, a-guaiene, dan
patchouli alcohol yang diperoleh pada tiap
perlakuan. Pengujian kandungan senyawa
ini dilakukan menggunakan GCMS (Gas
Chromatography Mass Spectrometry).
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