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ABSTRACT

Isolation of citronelial from citronella oil has been studied by using bench scale (2-6 L) fractionation unit.
The column used has packed with 120 stages and equipped with a reflux unit. The separation processes were
based on temperature, the variation of vacuum pressure 40, 60, §0 mmHg and reflux ratic 10:10, 20:10, 30:10.
The optimum condition was obtained at reflux ratio 20: 10 and vacuum pressure 60 mmHg with yield of 41.33%.
Chromatography analysis showed that isolate has citronellal content about 96.103%.
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PENDAHULUAN

Industri minyak atsiri di Indonesia sebagian
besar masih merupakan industri hulu yang baru
mampu menyediakan minyak atsiri kasar yang lang-
sung diekspor, sedangkan industri hilirnya yang
_berupa industri kosmetika, flavor dan fragrans sudah
berkembang dan menggunakan bahan-bahan impor.
Sampai saat ini yang belum berkembang justru
industri-industri antara, yaitu industri yang meng-
hasilkan barang setengah jadi yang diperlukan
industri hilir. Sampai saat ini minyak sereh wangi
masih merupakan komoditi ekspor utama diantara
berbagai jenis minyak atsiri, minyak sereh wangi
adalah minyak atsiri yang diperoleh melalui distilasi
uap daun sereh wangi (Andropogon Nardus).
Menurut Guenther (1950) komposisi minyak sereh
wangi terdiri atas : macam-macam terpen (fraksi
dengan titik didih rendah), sitronelal, campuran
sitronelol dan geraniol (rhodinol), macam-macam
ester, alkohol, sesquiterpen serta sesquiterpen
alkohol. ‘

Penelitian ini menitik beratkan pada pemisah-
an sitronelal dari minyak sereh wangi secara fisika,
dikarenakan sitronelal merupakan bahan dasar sinte-
sis pembuatan fragrans seperti sitronelol, isopulegol,
mentol dan ester-ester lainnya yang mempunyai bau
dan wangi yang khas. Sitronelal mempunyai rumus
molekul CoH,;30, berat molekul 154.25, titik didih
204-208 °C dan tidak berwarna. Menurut De Simon,
et al. (1977), campuran sitronelal dan sitronelol
dapat dipisahkan dengan cara [raksionasi karena
campuran tersebut mempunyai perbedaan Litik didih
sekitar 25°C, kondisi operasi dipakai suhu 86°C pada
tekanan 1 mmHg dengan yield 130,5 g dari berat
minyak sereh wangi, hasil yung didapat  94%
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sitronelal, 4% geraniol/nerol, 1,2% dimethil oktanol,
0,2% sitronelol dan 0,4% komponen bertitik didih
rendah.

Distilasi bertingkat atau distilasi fraksionasi
berguna untuk memisahkan komponen utama ber-
dasarkan perbedaan titik didih. Minyak atsiri umum-
nya tidak disuling pada tekanan atmosfir tetapi
dalam keadaan vakum, karena pada tekanan atmosfir
dan suhu tinggi dapat menyebabkan dekomposisi.
Penelitian ini bertujuan untuk mempelajari pemisah-
an komponen minyak sereh wangi khususnya pemi-
sahan sitronelal dan mencari kondisi optimum disti-
lasi fraksionasi skala bench.

BAHAN DAN METODE
Bahan dan Alat

Minyak sereh wangi yang digunakan berasal
dari penyulingan rakyat daerah Gunung-Halu Cililin
Jawa Barat. Minyak sereh wangi tersebut mem-
punyai karakteristik seperti terlihat pada Tabel 1,
selain itu dianalisa komponen utama minyak sereh
wangi menggunakan GC-MS sebesar 32,15% sitro-
nelal, 12,95% sitronelol dan 20,54% geraniol
(Gambar 1). Bahan lain yang digunakan adalah
ethanol 90%, toluena, heksana, asam sulfat, kalium
permanganat, kalium iodida, natrium tiosulfat, asam
oksalat, asam borak, indikator PP 10%, dan
indikator methyl red 1% (E.merck). Bahan-bahan
tersebut digunakan untuk analisa sifat-sifat fisika
kimia yang mencakup, indeks bias, berat jenis,
warna, viskosimeter ostwald, bilangan asam,
bilangan ester dan kelarutan dalam alkohol.
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Gambar 1. Kromatogram Minyak Sereh Wangi
Asal Gunung Halu Cililin

Peralatan utama yang digunakan mencakup
satu unit distilasi fraksionasi vekum dengan kolom
packed (PiloDist104) yang setara dengan 120 stage
{Gambar 2). Alat ini memiliki unit refluk (satuan
detik) dan labu umpan sebesar 2-6 liter.

Selain itu dianalisa pula kandungan/komposisi
kimia dalam bahan baku dan fraksi-fraksi serta
residunya dengan menggunakan Gas Chromatogra-
phy Mass Spectrometry (GCMS) dengan detektor
FID (Flame Ionization Detector) dan kolom DB.17-
30 m dan diameter 0,25 m sedangkan Gas Chroma-
tography (GC) menggunakan kolom kapiler AT 35-
30 m dan diameter0,25m

Tabel 1. Karakteristik minyak sereh wangi dan
syarat mutu SNI

Minyak

No Parameter Sereh Wangi SNI 06-3953-1995
Bobot jenis 20°C
i (er/cm3) 0.8826 0,880 - 0,922
2 |Viskositas (cP) 9.01 -
3 |Indeks bias (20°C) 1.4664 1,466~ 1,475
4 |Bilangan ester 31,01 -
5 |[Total geraniol (%) - Min 85
6 |Sitronelal (%) - Min 35
7 |Bilangan asam 1,13 -
8 |Putaran optik -1.275 -
. Kuning pucat -
9 |Wama Kuning pucat kuning kecoklatan
Kelarutan dalam P 1:2 jernih dan
1 Jaikohol 95% I:bjemibidst | rusnya
11 [Minyak lemak negatif Negatif
12 {Minyak kruing negatif Negatif

Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini menggunakan umpan minyak
sereh wangi sebanyak 1300 ml. Dalam pemilihan
kondisi operasi vang digunakan dengan cara pen-
dekatan tekanan uap terhadap titik didih (kisaran
suhu) komponen utama minyak sereh wangi yang
diinginkan Untuk menentukan kisaran suhu fersebut,
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diperiukan data titik didih dan tekanan uap kompo-
nen utama yang akan dipisahkan (Tabel 2). Kompo-
nen utama minyak sereh wangi yaitu sitronelal,
sitronelol dan geraniol berada di distilat (fraksi
ringan).

Tabel 2. Data berbagai tekanan dan titik didih
komponen utama minyak sereh wangi

Tekanan Titik Didih °C)
mmHg | mbar |Sitronelal| Sitronelol | Geraniol
| 1.3332 44 66.4 69.2
5 6.6661 71.4 93.6 96.8
10 13.332 8438 107 110
20 26.664 99.8 1215 123.6
30 39997 | 107.95 129.35 133.7
40 53329 | 1161 1372 141.8
60 79.993 126.2 147.2 151.5
100 13332 ) 1401 159.8 165.3
200 266.64 160 179.8 185.6
400 | 53329 1838 201 207.8
760 1013.2 206.5 221.5 230

Sumber: Perry, 1994

Q25 SO TS 300 128 150 IS 200 228 250 275 200 X5 M2 IS 40 428
Tekuoran (nm¥g)

Gambar 3. Hubungan antara tekanan terhadap titik
didih komponen utama minyak serch
wangi.

Dari gambar 3 diatas, pendekatan secara teo-
ritis dalam pengambilan kondisi operasi dengan cara
menplotkan hubungan tekanan uap dengan suhu
komponen utama minyak sereh wangi. Jika kondisi
operasi menggunakan tekanan 60 mmtg maka per-
kiraan titik didih sitronelal, sitronelol dan geraniol
sekitar 125 — 150°C.

Tabel 3. Pendekatan volume menurut hasil GC-MS

. Volume Teoritical

Fraksi Kode B )

Td < Sitronelal | F, 152 6.78
Sitronellal F, 32.15 48.23

""" Td > Citronelal Fs 63.33 94.99

Ket: Td = Titik Dicih (°C); Bahan baku = 150 mi
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Keterangan :

. Motor pengaduk
2. Batang pengaduk magnet

3. Jaket pemanas

4. Labu umpan

5. Termokopel umpan

6. Kolom distilasi

7. Jaket pemanas kolom

8. Pendingin

9. Alat pengukur selisih tekanan
. Termokopel puncak
. Unit refluks

. Manometer

. Kondenser

. Sensor vakum

. Selang vakum

. Pendingin distilat

. Botol penampung

. Penampung fraksi
. Pembagi fraksi

. Motor pembagi

21. Panel kontrol

22. Tabung Trap

23. Kran pengontrol vakum
24, Pompa vakum

25, Rangka alumunium

Gambar 2. Unit Alat Distilasi Fraksionasi Skala Bench

Menurut Kadarohman, ef a/., 2004 bahwa
umpan masuk sebesar 150 ml dengan pendekatan
menurut kuantitatif hasil analisa GC-MS bahwa
distilat yang bertitik didih lebih kecil dari sitronelal
atau fraksi satu akan ditampung sebanyak 6,78 ml
(4,52%), sedangkan sitronelal atau fraksi dua akan
ditampung sebanyak 48,23 ml (32,15%) dan fraksi

- tiga yang titik didih diatas sitronelal akan ditampung
sebanyak 94,99 ml (63,33%).

Rancangan percobaan yang diambil dengan
menvariasikan refluks rasio 10:10; 20:10;30:10 dan
tekanan 40, 60, 80 mmHg serta volume distilat.
Parameter yang diamati Tiwu Tpuneax dan waktu
proses dengan umpan minyak sereh 1500 ml.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam Penelitian ini dilakukan proses penyu-
lingan vakum terfraksi menggunakan unit distilasi
fraksionasi vakum skala bench. Hasil optimum
fraksionasi minyak sereh wangi yang didapat pada
tekanan 60 mmHg, rasio refluks 20:10.

Tabel 4.  Hasil Distilasi Fraksionasi pada Kondisi
Optimum
. s Yield Wakitu

Fraksi Tpunesi (°C) T (°C) ) (win)
DF 2.1 3521125 958 -126.2 367 45
DF22 1125-1225 1262 - 151.0 41.33 158
DF23 1225 - 1449 1510~ 173.7 3223 600
RS2 2
Loss 0,67

Ket: DF 2.1= disulasi fraksionasi run 2 fraksi |

RS 2 = pesidu run 2
Proses distilasi fraksionasi minyak sereh,

peubah yang pertama dilakukan dengan menvariasi-
kan jumlah volume distilat. Volume distilat ini
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merujuk dari hasil GCMS bahan baku, Hasil yang
terbaik diperoleh dengan volume pada fraksi LII dan
I berturut-turut adalah 3.67%, 41.33% dan 32.23%
ml, dari ketiga fraksi tersebut fraksi I mempunyai
kemurnian sitronelal yang tinggi
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Gambar 4. Histogram hubungan antara run terha-
dap rendemen dan kemurnian sitronelal

Gambar 4 diperlihatkan pada run 3, semakin
banyak volume distilat yang ditampung kemurnian
sitronelal juga semakin rendah. Hal ini disebabkan
komponen limonen dan komponen yang mempunyai
titik didih dibawah titik didih sitronelal yang di-
harapkan ada di fraksi I terbawa ke fraksi II karena
jumlah volume distilat yang ditampung pada fraksi |
terlalu sedikit yang mengakibatkan kandungan sitro-
nelal di fraksi I menjadi rendah. Dari ketiga run
tersebut, kondisi run 2 merupakan kondisi yang ter-
baik yang diperoleh rendemen fraksi II sebesar

41.33% dengan kandungan sitronelal sebesar
96.1030%.
Salah satu metoda untuk meningkatkan

efisiensi proses pemisahan adalah dengan meng-
gunakan teknik refluk, yaitu sebagian produk
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Pemischan Sitronelal Dari Minyak Sereh Wangi.........

dikembalikan ke sistem untuk pindah bahan dari fasa
cair ke fasa uap.

Pada proses selanjutnya dilakukan dengan
menvariasikan rasio refluks dimana titik didih,
tekanan dan volume distilat sama sesuai dengan
rancangan percobaan. Kondisi yang digunakan ada-
iah kondisi operasi yang optimum pada volume
distilat yang ditampung.
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Gambar 5. Histogram kemurnian sitronelal dan
waktu total proses hasil distilasi fraksio-
nasi berbagai rasio refluks minyak sereh
wangi.

Pada penelitian ini diperoleh kemurnian sitro-
nelal pada rasio refluks 20:10 meningkat dibanding-
kan rasio 10:10 yaitu dari 95,9458% ke 96,1030%.
Namun pada rasic 30:10 ternyata mengalami
penurunan selektifitas dan sitronelal yang diperoleh
hanya mencapai 89,5031%. Kemungkinan pada
rasio refluks 30/10 ini disebabkan sewaktu distilat
dikembalikan ke kolom akan terjadi kontak antara
uap dan cairan yang terlalu lama sehingga memung-
kinan beberapa komponen terdegradasi menjadi
komponen lain,

i} = Sitroncll = 96,1030%
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Gambar 6. Kromatogram Hasil Distilasi Fraksionasi
Run 2 pada Fraksi 2
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Gambar 7. Histogram  kemurnian  sitronelal dan
waktu total proses hasil distilasi fraksio-
nasi berbagai rasio refluks minyak sereh
wangi.

Tabel 5. Hasil Analisa Distilasi Fraksionasi Untuk Komponen Utama Minyak Sereh

No Parameter Analisis DF.2.1 DF.2.2 DF.2.3 RS.2

1| Sifat Fisik A4 4
1. | Berat Jenis 15°C (gricm’) 0.8621 0.8515 0.8721 0.9234

2. | Indeks bias (20°C) 1.4617 1.4481 1.4668 1.4879

3. | Putaran optik () -11.873 +0.852 + 0,097 -0.024

. . M=0 M=0 M=0 M= 4
W (Lovibond-tintometer) _ _ _ _

4. (IV?:rl:era}(:,v ;(:lr:uning, B=biru) B;g KE;S(‘)I Ié;g %;120

IL_| Sifat Kimia G4
1. | Kelarutan dim alkohol 95% 1:1 larut, 1:1 larut, 1:1 larut, 1:1 larut,
HI_| Komposisi (GC) AT A
1. | Sitronelal (%) 28.223 96.103 0.3128 0

2. | Sitronelol (%) 0 0 32.8573 0.4695

3. | Geraniol (%) 0.9589 0 47.8834 24.2053

52

J. Tek Ind Pert Vol. [7(2),49-53



Pada gambar 7 dimana tekanan 40 mmHg
didapat kemurnian sitronelal sebesar 89,503 1% lebih
kecil di bandingkan dengan tekanan pada 60 mmHg.
Hal ini disebabkan adanya pergeseran titik didih
komponen sitronelal dan komponen ringan yang
bertitik didih rendah karena tekanan vakum yang
lebih tinggi sehingga sebagaian komponen sitronelal
ada yang masuk ke 7rap dan pompa. Selain itu pada
tekanan 40 mmHg waktu proses semakin cepat yang
mengakibatkan pengayaan komponen sitronelal
dengan cara rasio refluks kurang optimal.

KESIMPULAN DAN SARAN
Kesimpulan

Sitronelal merupakan komponen utamsa dari
minyak sereh wangi yang dapat dipisahkan meng-
gunakan distilasi fraksionasi vakum. Perubahan
volume distilat, tekanan dan rasio refluks pada dis-
tilasi fraksionasi sangat berpengaruh besar terhadap
kemurnian sitronelal, sehingga diperoleh kondisi
optimum pada tekanan 60 mmHg, rasio refluk 20
:10, dan jumlah distilat yang ditampung sebanyak
620 ml dengan suhu puncak 112,5 — 122,5 °C dan
suhu labu 126,2 — 151,0 °C. Konsentrasi sitronelal
tertinggi diperoleh sebesar 96,103 %, dengan ren-

~demen 41,33 %.

Saran
» Perlu dicobakan pada skala yang lebih besar.

¢ Perlu dilakukan proses fraksionasi dengan alat lain
sebagai perbandingan terhadap teknik ini.
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¢ Sudah saatnya teknologi ini dapat dikembangkan
dan dipakai di Indonesia sebagai usaha untuk
meningkatkan nilai tambah minyak sereh
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