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ABSTRAK

Setyo Priambodo, Okky. 2015. Enkapsulasi Minyak Lemon (Citrus lemon)
menggunakant Penyalut A-Siklodekstrin Terasetilasi. Skripsi, Jurusan Kimia,
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Negeri Semarang.
Pembimbing Utama: Prof. Dr. Edy Cahyono, M.Si, Pembimbing Pendamping :
Samuel Budi W.K., S.Si, M.Sc.

Kata kunci : minyak lemon, enkapsulasi, asetilasi B-siklodekstrin, controlled
release

Minyak lemon (Citrus limon) merupakan minyak atsiri yang bermanfaat dalam
bidang aromaterapi. Minyak lemon bermanfaat untuk mengurangi stres dan
menyegarkan pikiran dengan menghirup uapnya. Minyak atsiri umumnya rentan
terhadap suhu tinggi, oksidasi, sinar UV, dan kelembaban sehingga menyebabkan
kerusakan oksidatif. Enkapsulasi dapat memberikan solusi atas permasalahan
tersebut. B-Siklodekstrin adalah penyalut yang baik dalam enkapsulasi minyak atsiri.
Pada penelitian ini akan dilakukan enkapsulasi minyak lemon menggunakan p-
siklodekstrin terasetilasi. Katalis yang digunakan untuk reaksi asetilasi f-
siklodekstrin adalah zeolit beta yang dimodifikasi dengan logam Zr** melalui
metode pertukaran ion. Hasil yang didapat adalah sebanyak 6,40% logam Zr yang
teremban dalam zeolit beta. Analisis B-siklodekstrin terasetilasi dilakukan
menggunakan FT-IR untuk mengetahui perubahan gugus fungsi. Hasil FT-IR
menunjukkan berkurangnya gugus -OH pada bilangan gelombang 3336,93 cm™
pada B-siklodekstrin terasetilasi mengalami penurunan, sedangkan gugus C=0 pada
bilangan gelombang 1738,45 cm™ mengalami peningkatan. Tidak semua gugus
fungsi -OH habis, yang menandakan asetilasi tidak sempurna. B-siklodekstrin
terasetilasi selanjutnya digunakan untuk enkapsulasi minyak lemon menggunakan
metode freeze drying. Minyak lemon yang digunakan mengandung limonena
sebesar 93,29%. Dalam mikrokapsul minyak lemon, controlled release limonena
terbaik pada mikrokapsul dengan variasi (2 gram B-siklodekstrin terasetilasi : 2
gram minyak lemon) yang selanjutnya dianalisis morfologinya menggunakan SEM.
Hasil mikrograf SEM menunjukkan bahwa morfologi mikrokapsul minyak lemon
berupa kristal dengan bentuk menyerupai balok dan nampak lebih gelap bila
dibandingkan dengan B-siklodekstrin terasetilasi, karena masuknya minyak lemon
dalam pB-siklodekstrin terasetilasi. Ukuran rata-rata mikrokapsul yang dihasilkan
sebesar < 2um.
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ABSTRACT

Setyo Priambodo, Okky. 2015. Encapsulation of Lemon Oil (Citrus lemon) using
Acetylated p-Cyclodextrin. Undergraduate Thesis, Department of Chemistry,
Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Semarang State University. Primary
Supervisor: Prof. Dr. Edy Cahyono, M.Si, Supervising Companion: Samuel Budi
W.K., S.Si, M.Sc

Keyword : lemon oil, encapsulation, acetylation of B-cyclodextrin, controlled
release

Lemon oil (Citrus limon) is an essential oil have benefits in aromatherapy. Lemon
oil use to reduce stress and refresh the mind by inhaling the vapor. Essential oils
are generally susceptible to high temperature, oxidation, UV light, and moisture
causing oxidative damage. Encapsulation provides a solution to these problems. -
cyclodextrin is a good coating material to encapsulation of essential oil. In this
research is conducted to encapsulation lemon oil using acetylated p-cyclodextrins.
The catalyst used for the acetylation reaction of B-cyclodextrin are zeolite beta
modified with metal Zr** with ion exchange method and as many as 6,40% Zr metal
enter in zeolite beta. Acetylated B-cyclodextrin analysis was performed using FT-
IR to determine changes in functional groups. The intensity of the -OH functional
groups that appear at wavenumbers 3336.93 cm™ on P-cyclodextrin acylated
decreased, while group C=0 at wavenumbers 1738.45 cm™ increased. Not all
functional groups -OH depleted, indicating acetylation is not perfect. Acetylated -
cyclodextrin was used to encapsulation of lemon oil using freeze drying method.
Lemon oil containing a limonene 93,29%. Lemon oil in the microcapsules
controlled release limonene best on the variation (2 gram acetylated B-cyclodextrin
: 2 gram lemon oil) was analyzed using SEM. SEM micrograph showed that
morphology of lemon oil microcapsule are crystal with bar shaped and turn to be
darker earlier than acetylated B-cyclodextrin, because the lemon oil has enter in
acetylated pB-cyclodextrin. The average size of lemon oil microcapsule < 2um.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Minyak atsiri merupakan komponen aroma yang bersifat volatil dan
berbentuk cair yang biasanya didapatkan dari tanaman (Supriyadi, 2013). Bahan
baku minyak ini diperoleh dari berbagai bagian tanaman seperti daun, bunga, buah,
biji, kulit biji, batang dan akar (Effendi, 2014).

Kegunaan minyak atsiri sangat banyak, tergantung dari jenis tumbuhan yang
diambil hasil sulingnya. Minyak atsiri ini digunakan sebagai bahan baku minyak
wangi, komestik dan obat-obatan. Minyak atsiri juga digunakan sebagai kandungan
dalam bumbu maupun pewangi (flavour and fragrance ingredients). Industri
makanan menggunakan minyak atsiri sebagai penyedap atau penambah cita rasa.
Industri farmasi menggunakannya sebagai obat anti nyeri, anti infeksi dan anti
bakteri. Fungsi minyak atsiri sebagai wewangian juga digunakan untuk menutupi
bau tak sedap bahan-bahan lain seperti obat pembasmi serangga yang diperlukan
oleh industri bahan pengawet dan bahan insektisida. Minyak atsiri juga digunakan
untuk keperluan aromaterapi, yakni salah satu jenis pengobatan alternatif yang
menyatakan bahwa aroma tertentu yang berasal dari tanaman memiliki efek
penyembuhan (Nugraha, 2008).

Salah satu minyak atsiri yang berfungsi dalam bidang aromaterapi adalah

minyak lemon. Minyak atsiri lemon bermanfaat sebagai anti stres, karena minyak



atsiri  lemon mampu menenangkan, sehingga dapat membantu dalam
menghilangkan kelelahan mental, pusing, gelisah, gugup, dan ketegangan saraf.
Minyak atsiri lemon memiliki kemampuan untuk menyegarkan pikiran, yaitu
dengan menciptakan pikiran dalam bingkai positif dan menghapus emosi negatif.
Menghirup minyak atsiri lemon dapat membantu dalam meningkatkan konsentrasi
dan kewaspadaan (Anonim, 2013). Banyaknya manfaat tersebut akan terbuang bila
minyak lemon mudah menguap dan mudah habis, untuk itu diperlukan cara untuk
melindungi bahan aktif dalam minyak lemon agar tidak cepat menguap.

Enkapsulasi dapat memberikan solusi atas permasalahan tersebut.
Enkapsulasi merupakan teknik untuk melindungi bahan inti (core) yang semula
berbentuk cair menjadi bentuk padatan sehingga mudah dalam penanganannya serta
dapat melindungi bahan inti dari kehilangan flavour. Dalam proses enkapsulasi, hal
yang perlu diperhatikan adalah jenis penyalut yang digunakan (Cevallos et al.,
2010).

Enkapsulasi senyawa rasa telah menjadi popular dalam beberapa dekade
terakhir dalam makanan dan industri kosmetik. Kebanyakan senyawa rasa relatif
sangat volatil dan komponen kimia labil akibat oksidasi, interaksi kimia atau
penguapan. Untuk alasan ini, enkapsulasi senyawa rasa sangat penting untuk
menjebak sebuah zat yang mudah menguap dalam kapsul atau matriks. Berbagai
teknik yang digunakan untuk membentuk carrier untuk zat-zat volatil, diantaranya
adalah penyemprotan kering, penyemprotan dingin, pengeringan beku, fluidized

bed coating, ekstrusi dan inklusi molekul (Ju Seo et al, 2010).



Metode yang relevan yang telah dikembangkan untuk enkapsulasi adalah
pemanfaatan siklodekstrin sebagai penyalut. Siklodekstrin adalah oligosakarida
siklik, terdiri dari unit glukosa dihubungkan oleh ikatan o-1,4 glikosida yang
berasal dari degradasi enzimatik pati oleh bakteri tertentu seperti Bacillus
macerans. Banyak digunakan a-, B- dan y- siklodekstrin alami yang terdiri dari
enam, tujuh, dan delapan dari unit a-D-glukopiranosa, yang masing-masing
berbeda pada ukuran cincin dan kelarutannya. Pusat rongga siklodekstrin adalah
hidrofobik, sementara pinggiran sekitar dinding adalah hidrofilik (Ju Seo et al.,
2010).

Dalam larutan berair, rongga B-siklodekstrin sedikit polar ditempati oleh
molekul air, karena itu molekul air dapat dengan mudah diganti oleh molekul tamu
yang kurang polar daripada air. Untuk membentuk kompleks, air harus bermigrasi
dari interior rongga dan digantikan oleh ligan. Di sisi lain, setelah kompleks
terbentuk, penambahan air dapat menyebabkan kerusakan sistem. Interaksi dengan
air akan berpengaruh tidak hanya pada kemampuan dari B-siklodekstrin dalam
pembentukan kompleks, tetapi juga berpengaruh terhadap stabilitasnya. B-
siklodekstrin dapat memperpanjang durasi jebakan dan meningkatkan stabilitas
senyawa volatil dari kondisi lingkungan seperti terpapar oksigen, panas atau cahaya
(Cevallos et al., 2004).

Untuk menurunkan kepolaran dari B-siklodekstrin dapat dilakukan dengan
pemasukan gugus asetil. Pemasukan gugus asetil ini dilakukan dengan cara
mereaksikan B-siklodekstrin dengan asetil klorida menggunakan pelarut piridin

atau dimetilformamid (Sutyagin et al., 2002). Dengan asetilasi, diharapkan gugus



asetil dapat menggantikan gugus -OH yang ada di luar dan di dalam rongga dari -
siklodekstrin. Setelah B-siklodekstrin diasetilasi, diharapkan molekul tamu (minyak
atsiri) yang bersifat non polar akan lebih mudah masuk dan terjebak di dalam
rongga pusat -siklodekstrin yang bersifat non polar, sehingga pembentukan inklusi
kompleks host — guest akan lebih baik.

Pemanfaatan p-siklodekstrin sebagai penyalut sudah dilakukan oleh
(Bhandari et al., 1999) dalam enkapsulasi minyak lemon. Dalam penelitiannya ini,
diperoleh rasio terbaik dalam pembentukan kompleks B-siklodekstrin : minyak
lemon yaitu 88 : 12 (b/b) dengan waktu pencampuran optimum selama 15 menit.
Pada waktu tersebut, diperoleh enkapsulat minyak lemon maksimum (97 mg/g pada
[-siklodekstrin) yang dihasilkan dalam kompleks serbuk.

Teknik freeze drying atau pengeringan beku yang mencakup liopilisasi
merupakan salah satu proses yang berguna untuk mengeringkan bahan yang sensitif
terhadap panas dan tidak stabil dalam larutan air (Martin et al., 2010). Enkapsulasi
menggunakan teknologi ini telah dilakukan oleh Ju Seo et al., (2010) yang
memanfaatkan B-siklodekstrin sebagai penyalut dalam enkapsulasi eugenol dengan
metode pengeringan beku. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa laju pelepasan
eugenol dalam mikrokapsul semakin cepat karena meningkatnya kelembaban
relatif (RH) dan temperatur penyimpanan.

Penelitian ini bertujuan untuk menurunkan kepolaran dari -siklodekstrin,
yaitu dengan diasetilasi. Hasilnya berupa B-siklodekstrin terasetilasi yang akan

digunakan sebagai penyalut dalam enkapsulasi minyak lemon. Minyak lemon



murni laju penguapannya cepat dan tidak terkontrol. Diharapkan setelah minyak

lemon dienkapsulasi, laju penguapan minyak lemon dapat dikendalikan.

1.2.  Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas, dapat dibuat rumusan masalah dalam
penelitian ini sebagai berikut:
1. Bagaimana pengaruh variasi jumlah minyak lemon yang disalutkan dalam f-
siklodekstrin terasetilasi terhadap controlled release mikrokapsul minyak
lemon?

2. Bagaimana karakteristik mikrokapsul minyak lemon yang dihasilkan?

2.3. Tujuan Penelitian
Berdasarkan dari pertanyaan-pertanyaan pada rumusan masalah maka dapat
dipaparkan tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Mengetahui pengaruh variasi jumlah minyak lemon yang disalutkan dalam j-
siklodekstrin terasetilasi terhadap controlled release mikrokapsul minyak lemon

2. Mengetahui karakteristik mikrokapsul minyak lemon yang dihasilkan

2.4.  Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah
1. Memberikan informasi mengenai pengaruh variasi jJumlah minyak lemon yang
disalutkan dalam B-siklodekstrin terasetilasi terhadap controlled release

mikrokapsul minyak lemon



2. Memberikan informasi mengenai karakteristik mikrokapsul minyak lemon yang
dihasilkan
3. Dapat digunakan sebagai acuan dalam penelitian lebih lanjut mengenai

enkapsulasi minyak atsiri



BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Minyak Lemon

2.1.1. Karakteristik Minyak Lemon

Lemon adalah salah satu dari 16 spesies yang berbeda dalam genus Citrus
dari keluarga tanaman Rutaceae. Citrus limon adalah spesies jeruk ketiga yang
paling penting setelah orange dan mandarin, dengan produksi total lebih dari 4,4
juta ton selama musim 2001/2002 (Janati et al., 2012). Pohon berukuran sedang ini
(dapat mencapai 6 meter) tumbuh di daerah beriklim tropis dan sub-tropis serta
tidak tahan terhadap cuaca dingin. Lemon dibudidayakan di Spanyol, Portugal,
Argentina, Brasil, Amerika Serikat dan negara-negara lainnya di sekitar Laut
Tengah. Tumbuhan ini cocok untuk daerah beriklim kering dengan musim dingin

yang relatif hangat (Anonim, 2014).

Gambar 2.1 Tanaman lemon (Anonim, 2013)



Klasifikasi tanaman lemon (Najib, 2012)

Kingdom : Plantae (Tumbuhan)

Subkingdom  : Tracheobionta (Tumbuhan berpembuluh)
Super Divisi  : Spermatophyta (Menghasilkan biji)

Divisi : Magnoliophyta (Tumbuhan berbunga)
Kelas : Magnoliopsida (berkeping dua / dikotil)
Sub Kelas : Rosidae

Ordo : Sapindales

Famili : Rutaceae (suku jeruk-jerukan)

Genus : Citrus

Spesies - Citrus limon

Sifat fisika dan kimia minyak lemon (Anonim, 2013)

Bentuk : cairan kental
Warna - kuning pucat

Bau - jeruk lemon

Titik didih : 100,2°C

Tekanan uap apda 25°C : 23,4 mmHg

pH :1,5-4

Kelarutan : tidak larut dalam air

Minyak lemon merupakan minyak atsiri yang diekstrak dari kulit jeruk
lemon. Minyak ini berbentuk cair, berwarna kuning pucat, segar, ringan dan berbau
jeruk tajam seperti buah segar yang baru saja dikupas. Tabel 1 menunjukkan
kandungan yang ada dalam minyak lemon. Komponen kimia utamanya adalah
limonena (55-80%). Monoterpen lain yang hadir adalah B-pinene (10-17%), o-
pinena (2,0-2,5%) dan y-terpinena (3-10%). Juga ditemukan dalam jumlah yang
lebih kecil adalah linalol alkohol (0,1-0,9%), geraniol (0,9-1,7%) dan neral (0,5-

1%). Struktur senyawa limonena ditunjukkan pada Gambar 2.2

Gambar 2.2 Struktur senyawa limonena (Gutierrez, 2013)



Tabel 2.1. Kandungan senyawa dalam minyak lemon

Senyawa Jumlah (%)
a-Pinena + a-Thujena 1.81
Kamfena 0.04
B-Pinena 8.57
Sabinena 1.62
Mirsena 1.62
a-Phelandren 0.04
a-Terpinena 0.17
Limonena 70.58
B-Phelandren 0.32
cis-p-Osiemna 0.07
y-Terpinena 8.52
p-Simena 0.35
Terpinolen 0.38
Oktanal 0.05
Nonanal 0.12
Sitronellal 0.07
Dekanal 0.04
Linalol 0.12
Linalil asetat 0.05
a-Bergamoten 0.34
Terpinena-4-ol & B-Kariopilena 0.24
Neral 1.01
a-Terpineol 0.37
Neril asetat 0.32
B-Bisbolen 0.58
Geranial 1.65
Geranil asetat 0.17
Nerol 0.13
Geraniol 0.06

Sumber : (Clarke, 2009)
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2.1.2. Manfaat Minyak Lemon

Minyak lemon untuk tubuh bermanfaat untuk mengatasi masalah
pencernaan, untuk meredakan sakit dan nyeri pada persendian dan diterapkan untuk
kondisi seperti rematik dan asam urat, untuk menurunkan tekanan darah dan
membantu untuk meredakan sakit kepala. Hal ini diyakini untuk memperkuat
sistem kekebalan tubuh dan menjadi pewangi yang baik untuk tubuh. Dalam
perawatan kulit, minyak atsiri lemon sangat cocok untuk kulit berminyak. Namun,
harus hati-hati dalam hal penggunaan bila dipakai pada kulit yang sensitif (Clarke,
2009). Dengan kandungan limonena yang banyak dibandingkan senyawa lainnya,
membuat minyak lemon dapat berfungsi sebagai aromaterapi.

Aromaterapi adalah salah satu teknik pengobatan atau perawatan
menggunakan bau bauan yang menggunakan minyak esensial aromaterapi (Dewi,
2013). Mekanisme kerja aromaterapi pada tubuh melalui inhalasi (dihirup).
Komponen aroma dari minyak atsiri setelah dihirup akan cepat berinteraksi dengan
system syaraf pusat dan langsung merangsang pada system olfactory, kemudian
sistem ini akan menstimulasi syaraf-syaraf pada otak dibawah kesetimbangan
korteks serebral.

Senyawa-senyawa berbau harum atau fragrance dari minyak atsiri suatu
bahan tumbuhan telah terbukti pula dapat mempengaruhi aktivitas lokomotor.
Aktivitas lokomotor merupakan aktivitas gerak sebagai akibat adanya perubahan
aktivitas listrik yang disebabkan oleh perubahan permeabelitas membran pasca
sinaptik dan oleh adanya pelepasan transmitter oleh neuron prasinaptik pada sistem

syaraf pusat (Muchtaridi, 2008).
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Hal ini didukung oleh (Bansod et al., 2012) dalam penelitiannya tentang
pengaruh dari senyawa limonenaa untuk mengurangi rasa anti cemas, anti depresi
dan anti stres pada tikus. Hasil penelitiannya adalah bahwa dosis optimum limonena
(25 mg) menghasilkan efek anti cemas, anti stres dan anti depresi yang yang paling
baik. Selain itu, minyak atsiri lemon dalam bidang aromaterapi juga berfungsi untuk

mengangkat dan memfokuskan pikiran.

2.2. Bahan Penyalut Untuk Enkapsulasi

Bahan penyalut adalah bahan-bahan yang berfungsi sebagai penyalut bahan
inti (bahan aktif) dalam proses enkapsulasi (Desmawarni, 2007). Bahan penyalut
mempunyai peran penting dalam enkapsulasi minyak atsiri, karena bertanggung
jawab untuk melindungi minyak dan mengontrol pelepasan senyawa aktif dalam
minyak tersebut. Bahan yang dipilih harus tergantung pada sifat minyak yang akan
dilapisi dan karakteristik mikrokapsul akhir yang diinginkan. Idealnya, bahan
penyalut harus larut dalam air, biodegradable, membentuk larutan dengan
viskositas rendah, menghasilkan serbuk dengan sifat tertentu (tidak bersifat
higroskopis, tidak berpori, mudah larut, stabil, dan lain-lain), murah, mudah
dikeringkan dan tidak reaktif (Martin et al., 2010).

Bahan penyalut yang biasa digunakan dalam enkapsulasi, diantaranya
adalah Gum, pati-patian, Natrium Kaseinat dan polimer-polimer (Martin et al.,
2010). Beberapa bahan penyalut yang biasa digunakan dalam proses

mikroenkapsulasi disajikan pada Tabel 2.2
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Tabel 2.2 Jenis bahan penyalut untuk enkapsulasi

Kelas Jenis
Gum Gum arab, agar, natrium alginat,
karagenan
Karbohidrat Pati, dekstrin, sukrosa, sirup jagung,

CMC (Carboymethylcellulose), ethyl
selulosa, metil selulosa, nitro
selulosa, asetil selulosa, asetat butilat
phitat selulosa.

Lemak Lilin, paraffin, tristearin, asam
stearat, monogliserida, lilin tawon

Bahan anorganik Kalsium fosfat, silikat

Protein Gluten, kasein, gelatin, albumin

Sumber : (Desmawarni, 2007)
2.2.1. Karbohidrat

Karbohidrat digunakan sebagai bahan dinding atau penyalut dalam proses
enkapsulasi bahan makanan menggunakan metode semprot kering. Kemampuan
karbohidrat seperti pati, maltodekstrin, tepung jagung, gom arab untuk mengikat
rasa dalam bahan makanan lebih disukai kerena keragaman mereka, biaya rendah
dan telah digunakan secara luas dalam enkapsulasi. Selain itu, bahan-bahan ini
memiliki keunggulan yaitu memiliki viskositas yang rendah pada padatan isi tinggi
dan kelarutan yang baik (Medene et al., 2006).

Pati dan bahan berbasis pati (pati termodifikasi, maltodekstrin dan -
siklodekstrin) telah banyak digunakan dalam industri makanan dan minyak atsiri
untuk mempertahankan dan melindungi senyawa volatil. Mereka dapat bertindak
sebagai pengendali dalam enkapsulasi aroma, pengganti lemak, dan juga
stabilisator emulsi. Banyak peneliti telah menciptakan bahan pati mikroporus baru
dengan tujuan untuk meningkatkan retensi aroma. Butiran beberapa jenis pati alami
umumnya mempunyai pori-pori permukaan dengan diameter 1-3 um (Medene et

al., 2006).
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2.2.2. Natrium Kaseinat

Natrium kaseinat (Na-Kas) salah satu contoh senyawa protein susu yang
merupakan bahan penyalut yang potensial. Natrium kaseinat dilaporkan
mempunyai stabilitas panas yang cukup baik (~140°C), bersifat tidak (sulit) larut
dalam air dan aman untuk digunakan sebagai produk pangan. Ruis (2007)
menyatakan, kemampuan fungsional natrium kaseinat atau juga dikenal sebagai
sodium kaseinat ini mencakup beberapa fungsi seperti emulsifikasi, water-fat
binding, agen pengeras, dan pengental (gelation). Sebagai penstabil emulsi, natrium
kaseinat dapat menurunkan tegangan permukaan antara dua fase disebabkan
adanya karakter ampifilik yang kuat dari komponen utama kasein yakni a-kasein
dan B-kasein. Kasein tipe o-kasein lebih bersifat hidrofilik sehingga dapat
mengikat komponen polar, sedangkan tipe B-kasein lebih bersifat hidrofobik yang
dapat mengikat komponen non-polar (Desmawarni, 2007).
2.2.3. Gum Arab

Gum arab (gum Acacia) merupakan gum alami yang paling dikenal.
Gum arab berasal dari getah yang dihasilkan dari berbagai spesies pohon- pohon
Acacia. Dari banyak spesies Acacia yang ditemukan, hanya tiga jenis yang
dimanfaatkan secara komersial yaitu, Acacia senegal, Acacia seyal, dan Acacia
laeta. Secara fisik, gum arab merupakan molekul bercabang banyak dan
kompleks. Bentuk struktur yang demikian menyebabkan gum arab memiliki
kekentalan yang rendah. Komponen penyusun gum arab antara lain adalah gula-
gula sederhana seperti D-galaktosa, L-arabinosa, L-rhamnosa, dan unit asam

glukoronat (Desmawarni, 2007).
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Selain kelarutannya yang tinggi, karakteristik utama gum arab adalah
bersifat pembentuk tekstur, pembentuk film, pengikat dan juga pengemulsi yang
baik dengan adanya komponen protein di dalam gum arab. Gum arab dapat
mempertahankan flavor dari makanan yang dikeringkan dengan metode spray
drying karena gum ini dapat membentuk lapisan yang dapat melindungi dari proses
perubahan dekstruktif. Meski begitu gum arab memiliki kelemahan yakni harganya
yang cukup mahal dan ketersediaannya terbatas serta ketahanan oksidasinya
rendah. Untuk itu biasanya penggunaan gum arab dicampur dengan dekstrin seperti
maltodekstrin (Desmawarni, 2007).

2.2.4. Dekstrin
2.2.4.1.Maltodekstrin

Maltodekstrin (C¢H1205).nH,0 didefinisikan sebagai produk hidrolisat pati
(polimer sakarida tidak manis) dengan panjang rantai rata-rata 5-10 unit/molekul
glukosa. Maltodekstrin secara teori diproduksi dengan menggunakan hidrolisis
terkontrol melalui enzim (a-amilase) atau asam (Desmawarni, 2007).
Maltodekstrin tidak memiliki kemampuan sebenarnya dalam emulsifikasi (lipofil
atau hidrofil). Maltodekstrin tersusun dari unit glukosa, dan tidak efektif untuk
menstabilkan minyak atau flavor dalam larutan berviskositas. Untuk itu biasanya
maltodekstrin dikombinasi dengan bahan seperti gum arab atau pati termodifikasi
lainnya untuk keperluan stabilitas emulsi. Maltodekstrin atau pati termodifikasi
dengan DE (dekstrosa equivalen) yang rendah (kurang dari 20) efektif untuk

mikroenkapsulasi flavor.
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Maltodekstrin adalah senyawa yang non-hygroscopic. Maltodekstrin dapat
larut dalam air dingin dengan sempurna sehingga dapat melepaskan flavor secara
cepat dalam penggunaannya pada aplikasi tertentu. Flavor dan rasa manis pada
maltodekstrin sangat rendah sehingga dapat cepat hilang dalam penggunaannya.
Maltodekstrin juga terjangkau dari segi biaya dan mudah diperoleh (Desmawarni,
2007).
2.2.4.2.Siklodekstrin

Siklodekstrin merupakan oligosakarida berbentuk siklis yang tersusun atas
beberapa unit glukosa dengan ikatan a-1,4 glikosida. Senyawa tersebut dapat
dihasilkan dari degradasi pati secara enzimatis dengan menggunakan siklodekstrin
glikosil-transferase (CGTase). Berdasarkan jumlah unit glukosanya, siklodekstrin
dibagi menjadi tiga bentuk yaitu a-siklodekstrin yang terdiri dari 6 unit glukosa, -

siklodekstrin 7 unit glukosa dan y-siklodekstrin 8 unit glukosa (Tankova, 1998).

Secondary hydroxyl rim?

Hydrophobic cavity

Primary hydroxyl rim!

Gambar 2.3 Struktur a-siklodekstrin, B-siklodekstrin dan y-siklodekstrin (a) dan.
Skema ilustrasi dari interaksi siklodekstrin dengan gugus hidroksil (b)




16

Struktur molekul bahan ini ada dalam bentuk cincin makro yang terdiri dari
unit-unit a-D-glukopiranosa. Gambar 2.4. menunjukkan struktur molekul untuk
satu unit o-D-glukopiranosa yaitu CsH100s yang siap membentuk struktur
siklodekstrin. Unit-unit a-D-glukopiranosa ini dengan jumlah jumlah berbeda
terikat antara satu sama lain melalui ikatan glikosidik-a-(1—4), selanjutnya
memproduksi siklodekstrin. Sehubungan itu, penamaan siklodekstrin dengan
menggunakan simbol Yunani yang berbeda dipraktikkan untuk membedakan

ukuran-ukuran siklodekstrin tersebut (Chen et al., 2005).

Gambar 2.4 Struktur molekul untuk satu unit a-D-glukopiranosa yang siap untuk
membentuk struktur siklodekstrin (Chen et al., 2005)

Tabel 2.3 Karakteristik molekul siklodekstrin

a-Siklodekstrin  B-Siklodekstrin  y-Siklodekstrin

Jumlah unit glukosa 6 7 8
Formula molekul C36He0030 C42H70035 CasHg0040
Berat molekul (g mol™?) 972 1135 1297
Kelarutan dalam air pada 14,5 1,85 23.2
25°C (%b/v)

Diamater dalam rongga (hm)  0,5-0,6 0,6-0,8 0,8-0,10
Diameter luar rongga (nm) 1,4-15 1,5-1,6 1,7-1,8
Tinggi torus (nm) 0,8 0,8 0,8

Sumber : (Marques, 2010)

Seperti yang telah dilaporkan sebelumnya, cincin siklodekstrin adalah
silinder atau yang lebih tepat silinder berbentuk kerucut yang dipotong. Bentuk
siklodekstrin ini diilustrasikan seperti pada Gambar 2.5. Selanjutnya menghasilkan

permukaan dalam rongga yang hidrofobik sedangkan permukaan luar rongga
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adalah hidrofilik. Susunan inilah yang memungkinkan siklodekstrin bertindak
sebagai host atau tuan rumah untuk menjebak bahan kimia lain apakah secara penuh
atau sebagian saja tetapi tidak melibatkan pembentukan ikatan-ikatan kovalen. Pada
satu unit a-D-glukopiranosa dalam struktur siklodekstrin tersebut, ada dua jenis
gugus hidroksil (OH) yaitu OH sekunder dan OH primer seperti yang diperlihatkan
pada Gambar 2.5 (a). Gugus OH sekunder berada pada sisi sekunder atau sisi yang
lebih luas. Sedangkan kelompok OH primer berada pada sisi primer atau sisi yang
lebih kecil. Gambar 2.5 (b) menunjukkan dimensi ukuran dalam rongga dan ukuran
luar rongga serta ketinggian dari molekul B-siklodekstrin. Diameter rongga f-
siklodekstrin dibentuk oleh oksigen glikosida (atom titian) dan atom hidrogen yang

berada di dalam rongga.

Skisid
a sekunder b
@ l Rongga ©) | 15.400

HO OH hidrofobik
Sisi O

hidrofilik
=>

oH 1 ss,

Gambar 2.5 (a). Bentuk berongga yang disebabkan oleh penyusunan gugus
hidroksil dalam molekul. (b). Dimensi ukuran dalam rongga dan
ukuran luar rongga serta ketinggian dari molekul B-siklodekstrin.

Dari ketiga molekul siklodekstrin, B-siklodekstrin telah banyak digunakan
dalam enkapsulasi minyak atsiri dengan memberikan hasil enkapsulasi yang tinggi,
membentuk kompleks inklusi molekul antara minyak dengan rongga p-
siklodekstrin yang polar. Kompleks inklusi tersebut melindungi efisiensi minyak

selama masa penyimpanan dengan stabilitas thermal yang rendah (Martin et al.,
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2010). Selain itu, B-siklodekstrin juga secara luas digunakan sebagai bahan dinding
karena kemampuan mereka untuk mengemas molekul hidrofobik dengan ukuran
yang cocok dalam rongga mereka untuk membentuk inklusi kompleks. Interaksi
dalam pembentukan kompleks inklusi antara tuan rumah dan molekul tamu

ditunjukkan pada Gambar 2.6

Gambar 2.6 Pembentukan kompleks inklusi antara molrkul tamu dan siklodekstrin
(Marques, 2010)

2.3. Asetilasi B-siklodekstrin dengan Katalis Zr**-zeolit beta

2.3.1. Modifikasi Zeolit Beta sebagai Katalis dalam Reaksi

Katalis merupakan sejumlah kecil materi yang ditambahkan kepada suatu
reaksi kimia yang berjalan sangat lambat dengan tujuan agar reaksi tersebut dapat
berjalan lebih cepat. Katalis menurunkan energi aktivasi yang menyebabkan laju
reaksi semakin cepat. Katalis yang digunakan pada penelitian ini merupakan katalis
heterogen dan berbentuk powder. Penggunaan katalis heterogen dikarenakan katalis
heterogen memiliki beberapa macam kelebihan, antara lain mudah dipisahkan dari
produk, proses preparasi dan kontrol katalis yang mudah, dan kualitas produk yang

dihasilkan pun baik (Triyono, 2002).
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Zeolit merupakan kristal aluminosilikat dengan rumus struktur
Mx/n(AlO2)x(SiO2)y, dimana n adalah valensi kation M, x+y jumlah total
dari tetrahedral per unit cell, dan y/x adalah rasio atom Si/Al yang bervariasi
mulai dari minimum 1 hingga tak terbatas. Zeolit merupakan material yang
memiliki lattice yang besar dan oksigen sebagai pembawa muatan negatif. Silika
alumina terasosiasi dengan muatan positif pada struktur antar lapis, seperti ion
natrium. Zeolit pada umumnya dapat dibedakan menjadi dua, yaitu zeolit alam dan
zeolit sintetis.

1. Zeolit alam

Merupakan suatu kelompok mineral yang dihasilkan dari proses hidrotermal
pada batuan beku basa. Mineral ini biasanya dijumpai mengisi celah-celah maupun
rekahan dari batuan tersebut. Selain itu zeolit juga merupakan endapan dari aktifitas
vulkanik yang banyak mengandung unsur silika(Saputra, 2006). Pada umumnya,
zeolit dibentuk oleh reaksi dari air pori dengan berbagai mineral seperti gelas,
lempung yang mengandung sedikit kristal, plagioklas, ataupun silica. Bentukan
zeolit mengandung perbandingan yang besar dari M?* dan H* pada Na*, K* dan
Ca?*. Pembentukan zeolit ala mini tergantung pada komposisi dari batuan induk,
temperature, tekanan parsial dari air, pH dan aktifitas dari ion-ion tertentu.

2. Zeolit sintetis

Zeolit sintetis adalah suatu senyawa kimia yang mempunyai sifat fisik dan
kimia yang sama dengan zeolit alam. Zeolit ini dibuat dari bahan lain dengan proses
sintetis. Mineral zeolit sintetis yang dibuat tidak dapat sama persis dengan mineral

zeolit alam, walaupun zeolit sintetis mempunyai sifat fisis yang jauh lebih baik.
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Beberapa penamaaan zeolit sintetis sama dengan nama zeolit alam dengan
menambahkan kata sintetis dibelakangnya sehingga dalam dunia perdagangan
muncul nama zeolit sintetis seperti zeolit A, zeolit K-C, dll (Saputra, 2006).

Salah satu contoh zeolit sintetis adalah zeolit beta. Struktur dari zeolit beta
baru ditentukan akhir-akhir ini karena strukturnya yang sangat kompleks. Beta
zeolit terdiri dari 2 struktur yang tumbuh berbeda disebut dengan polimorf A dan
B. Polimorf tersebut tumbuh sebagai lapisan 2 dimensi dan lapisan tersebut berubah
secara acak antara keduanya. Kedua polimorf tersebut mempunyai jaringan 3
dimensi dari poros 12 cincin. Pertumbuhan dari polimorf tidak berpengaruh besar
terhadap pori-pori  struktur 2 dimensinya, tapi pada arah tertentu, porosnya

menjadi berliku-liku, tapi bukan terintangi (Kamimura, 2011).

Gambar 2.7 Struktur Pori Zeolit Beta (Anshori, 2009)

Kemampuan zeolit sebagai katalis berkaitan dengan tersedianya pusat-pusat
aktif dalam saluran antar zeolit. Pusat-pusat aktif tersebut terbentuk karena adanya
gugus fungsi asam tipe Bronsted maupun Lewis. Perbandingan kedua jenis asam
ini tergantung pada proses aktivasi zeolit dan kondisi reaksi. Pusat-pusat aktif yang
bersifat asam ini selanjutnya dapat mengikat molekul-molekul basa secara kimiawi.

Sedangkan sifat zeolit sebagai penukar ion karena adanya kation logam alkali dan
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alkali tanah. Kation tersebut dapat bergerak bebas didalam rongga dan dapat
dipertukarkan dengan kation logam lain dengan jumlah yang sama. Akibat struktur
zeolit berongga, anion atau molekul berukuran lebih kecil atau sama dengan rongga

dapat masuk dgln terjebak
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Gambar 2.8 Situs asam Lewis dan Bronsted dalam Zeolit Beta (Witanto et al., 2010)

Logam-logam transisi banyak digunakan sebagai katalis (Gates, 1992).
Zirkonium dengan nomor atom 40 merupakan golongan IVB dan mempunyai
orbital 4d yang belum penuh. Zirkonium dapat dijadikan sebagai katalis. Hal ini
berhubungan dengan belum penuhnya pengisian elektron pada orbital d. Zirkonium
banyak digunakan dalam proses katalitik pada katalis sebagai pendukung, dan juga
sebagai promotor. Jari-jari zirkonium relatif besar sehingga sifatnya lebih tahan
terhadap reduksi. Zirkonium mempunyai titik leleh yang tinggi (2700°C) sehingga
membuatnya lebih stabil terhadap panas tinggi (Sugiyarto, 2010).

Muthiah (2014) telah meneliti penggunaan katalis Zr**-zeolit beta dalam
reaksi asetilasi senyawa 2-metoksinaftalena. Dalam hal ini, parameter yang diteliti

adalah aktivitas dan selektivitas dari katalis tersebut. Hasil penelitiannya adalah
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bahwa katalis Zr** -zeolit beta memiliki aktivitas yang kurang baik, tetapi memiliki
selektivitas yang tinggi terhadap pembentukan produk hasil reaksi asetilasi 2-
metoksinaftalena.

2.3.2. Reaksi Asetilasi B-siklodekstrin

Reaksi asetilasi adalah salah satu contoh reaksi yang banyak digunakan
dalam sintesis senyawa organik, reaksi ini banyak digunakan baik dalam industri
maupun laboratorium. Reaksi yang melibatkan penggantian atom hidrogen dengan
radikal atau kation asetil. Agen asetilasi yang umum digunakan untuk industri
adalah anhidrida asetat karena lebih murah, tidak mudah dihidrolisis, dan reaksinya
tidak berbahaya. Untuk sintesis reaksi kimia asetilasi digunakan untuk pembuatan
siklik poliamida, enol asetat, dan anhidrida dengan rantai yang lebih panjang
(Kinantiningsih, 2012).

Siklodekstrin alami dan turunannya telah digunakan secara luas dalam
bidang sintesis senyawa organik, untuk beberapa aplikasi inklusif yang praktis,
karena siklodekstrin memiliki rongga internal yang kiral, memiliki kemampuan
yang unik untuk membentuk berbagai senyawa inklusi host-guest dengan molekul
tamu yang hidrofobik.

Asetilasi B-siklodekstrin merupakan reaksi untuk memasukkan gugus asetil
dengan cara mereaksikan anhidrida asam asetat dengan B-siklodekstrin.
Setyaningrum (2014) telah melakukan reaksi asetilasi -siklodekstrin dengan agen
pengasilasi yaitu anhidrida asam asetat menggunakan pelarut dimetilformamid
dengan katalis Zr**-zeolit beta selama 36 jam. Hasilnya adalah setelah dilakukan

analisis gugus fungsi dari B-siklodekstrin dan B-siklodekstrin terasetilasi
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menggunakan FT-IR menunjukkan bahwa gugus —OH pada [-siklodekstrin
terasetilasi telah berkurang, sedangkan gugus C=O bertambah. Hal ini
menunjukkan bahwa gugus —OH telah digantikan oleh gugus asetil yakni C=0
karbonil yang berasal dari keton, tetapi pada (3-siklodekstrin yang terasetilasi masih
ada gugus —OH dan tidak semuanya digantikan oleh gugus asetil dari anhidrida
asam asetat. Hal ini yang menurunkan kelarutannya di dalam air, dengan kata lain
lebih menjadi non polar (Sutyagin et al., 2002).

Satu lagi metode modifikasi B-siklodekstrin adalah dengan memanfaatkan
asetil klorida sebagai agen asetilasi dalam pelarut DMF atau piridin saja (Sutyagin

etal., 2002).
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Gambar 2.9 Reaksi asetilasi B-siklodekstrin dengan asetil klorida (Sutyagin et al.,
2002)
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2.4. Enkapsulasi dengan Metode Freeze Drying

Enkapsulasi adalah teknologi yang mencakup beberapa proses untuk
melindungi bahan aktif menggunakan bahan dinding pelindung (Martins et al.,
2009). Beberapa teknik telah digunakan untuk menyiapkan minyak atsiri yang
dibuat menjadi mikrokapsul, diantaranya: pengeringan semprot, penyemprotan
dingin, pengeringan beku dan koaservasi. Tetapi, yang paling baik untuk
enkapsulasi minyak atsiri adalah freeze drying atau pengeringan beku (Martin et
al., 2010). Metode freeze drying telah diteliti sebagai suatu metode yang baik untuk
meningkatkan kestabilan kimia untuk nanopartikel koloid (Abdelwahed et al.,
2006). Teknik pengeringan beku yang mencakup liopilisasi merupakan salah satu
proses yang berguna untuk mengeringkan bahan yang sensitif terhadap panas dan
tidak stabil dalam larutan air.

Sebagaimana tersirat dari namanya, prinsip teknologi pengeringan beku ini
dimulai dengan proses pembekuan bahan, dan dilanjutkan dengan pengeringan,
yaitu mengeluarkan/memisahkan hampir sebagian besar air dalam bahan yang
terjadi melalui mekanisme sublimasi. Secara ilustratif, proses pengeringan beku ini
disajikan pada Gambar 2.10.
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\Produk Segar Produk Beku Produk Kering-Beku
Gambar 2.10 Skema ilustratif mekanisme terjadinya pengeringan beku (Hariyadi,
2013)




25

Buffo dan Reineccius (2001), membandingkan pengeringan semprot,
pengeringan dalam nampan, pengeringan dalam drum, dan pengeringan beku untuk
mengenkapsulasi minyak lemon dengan bahan penyalut gom arab dan pati
termodifikasi. Mereka menyimpulkan bahwa pengeringan beku dalam prosesnya
memberikan sifat yang paling baik dalam pembentukan serbuk kering.

Minemoto et al., (1997) membandingkan oksidasi dari mentil linoleat ketika
dienkapsulasi dengan baik menggunakan gum arab dengan pengeringan udara
panas dan pengeringan beku. Para peneliti ini menunjukkan bahwa pengeringan
beku lebih baik daripada pengeringan panas. Faktanya, mentil linoleat yang
dienkapsulasi menggunakan metode pengeringan beku lebih lambat teroksidasi dan

tidak berubah selama masa penyimpanan (Medene et al., 2006).

2.5. Pelepasan Terkendali (Controlled Release)

Pelepasan terkendali didefinisikan sebagai modifikasi waktu dan tempat
dimana bahan yang aktif akan dilepaskan. Modifikasi dapat dilakukan
menggunakan bahan dengan sifat spesifik sebagai penghalang untuk memanipulasi
pelepasan bahan aktif dan untuk menyediakan sensor unik dan manfaat fungsional.
Terdapat dua prinsip dalam pelepasan terkendali, yakni pelepasan tertunda dan
pelepasan berkelanjutan.

(@) Pelepasan yang ditunda
Pelepasan yang ditunda adalah mekanisme dimana pelepasan zat aktif tertunda

sampai ke titik dimana pelepasan tidak lagi terhalang.
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(b) Pelepasan Berkelanjutan
Pelepasan berkelanjutan adalah mekanisme yang dirancang untuk
mempertahankan konsentrasi konstan dari bahan aktif yang akan dipertahankan.

Faktor yeng mempengaruhi pelepasan bahan aktif dari suatu matriks adalah
bahan penyalut, kelembaban relatif, dan temperatur. Sedangkan mekanisme
pelepasan untuk kapsul mungkin dipengaruhi oleh pelarut, meliputi: titik didih
pelarut, sifat difusi pelarut, dan degradasi pelarut. Keuntungan dari pelepasan
terkontrol adalah bahan aktif yang akan dirilis dapat dikendalikan selama periode
waktu yang berkepanjangan (Lakkis, 2007:11).

Verma et al, (2005) dalam penelitiannya, menggunakan Gas
Chromatography untuk mengukur laju penguapan mikrokapsul minyak mawar
yang disimpan dalam variasi temperatur, yaitu temperatur kamar (27°C) dan
temperatur dingin (4°C) selama 90 hari. Dalam hal ini yang diukur adalah intensitas
dari senyawa volatil yang terdapat dalam minyak mawar yakni 2-feniletanol, nerol
dan sitronelol. Hasil yang didapat adalah intensitas dari 2-feniletanol, nerol dan
sitronelol mengalami penurunan seiring dengan bertambahnya hari dan kenaikan

temperatur.



BAB 3

METODE PENELITIAN

3.1. Variabel Penelitian

3.1.1. Variabel Bebas

Variabel bebas yaitu variabel yang mempengaruhi reaksi. Variabel bebas
dalam penelitian ini adalah jumlah minyak lemon yang disalutkan pada
siklodekstrin terasetilasi yaitu 1,5 gram, 2 gram dan 2,5 gram.
3.1.2. Variabel Terikat

Variabel terikat yaitu variabel akibat atau variabel tergantung. Variabel
terikat dalam penelitian ini adalah controlled release mikrokapsul minyak lemon
dan morfologinya.
3.1.3. Variabel Terkendali

Variabel yang dibuat tetap sehingga tidak menyebabkan terjadinya
perubahan variabel terikat. Variabel terkendali dalam penelitian ini adalah
temperatur dan waktu reaksi asetilasi B siklodekstrin, kecepatan pengadukan,
jumlah B-siklodekstrin terasetilasi untuk enkapsulasi, dan pengukuran controlled

release mikrokapsul minyak lemon

3.2. Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi : seperangkat alat

refluks, hotplate magnetic stirrer, alat-alat gelas (Pyrex), pengaduk, spatula, cawan

27
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porselin, desikator, oven (Memmert), furnace (Barnstead Thermolyne), pompa
vakum, corong Buchner, vortex Julabo PARAMIX 3, neraca analitik (Tipe AB104
merek Mettler Toledo), Fourier Transform Infra Red (FT-IR) Perkin Elmer, Gas
Chromatography (GC) Agilent 6820 Version A.01.03, Gas Chromatography Mass
Spectroscopy (GC-MS) QP2010S Shimadzu, X-Ray Diffraction (XRF), Scanning
Electron Microscopy-Energy Dispersive Spectroscopy (SEM-EDS) JSM-6510.
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi : minyak lemon
super (Lansida Group), zeolit beta (Tosoh, zeolite 940 NHA), ZrCls (E-Merck),
AgNOs, B-siklodekstrin (Sigma Aldrich) konsentrasi > 97%, dimetilformamid
(DMF) konsentrasi > 99,8%, gas N2, aseton (E-Merck) konsentrasi 98,8%,
anhidrida asam asetat (E-Merck) konsentrasi > 98,5%, etanol 70%, n-heksana (E-

Merck), silika gel, kertas saring dan aquademin,

3.3.  Prosedur Penelitian
3.3.1. Preparasi Katalis Zr**-zeolit beta

10 gram H-zeolit beta dioven pada temperatur 150°C selama 3 jam
sehingga terbentuk H-zeolit beta aktif yang dikarakterisasi menggunakan SEM-
EDS dan XRF. H-zeolit beta aktif direndam dalam 25 ml ZrCl4 0,1N dan diaduk
dengan magnetic stirrer selama 24 jam. Kemudian, campuran disaring dan dicuci
dengan agquademin. Setelah itu, filtrat dideteksi dengan larutan AgNO3z hingga
bebas ion CI". Residu dikalsinasi pada temperatur 600°C selama 3 jam. Hasilnya

berupa Zr**-zeolit beta yang dikarakterisasi menggunakan SEM-EDS dan XRF.
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3.3.2. Reaksi Asetilasi B-Siklodekstrin

Reaksi asetilasi B-siklodekstrin mengacu pada prosedur yang dilakukan oleh
(Sutyagin et al., 2002) yang dimodifikasi. Dalam labu leher tiga yang dilengkapi
dengan pendingin dan pengaduk magnet, dimasukkan 1 gram katalis Zr**-zeolit
beta ditambah 30 mL anhidrida asetat, kemudian diaduk dengan magnetic stirrer
selama 15 menit. Selanjutnya, 20 gram B-siklodekstrin yang dilarutkan dalam 60
mL DMF, dimasukkan perlahan sedikit demi sedikit sampai habis dan diaduk
dengan magnetic stirrer selama 36 jam pada temperatur ruang dengan dialiri gas
N2. Hasilnya akan terbentuk siklodekstrin yang sudah terasetilasi. Setelah itu
disaring, diambil filtrat dan diuapkan sampai setengah volume dari yang dihasilkan.
Filtrat yang sudah diuapkan selanjutnya ditambah aseton untuk menghasilkan
endapan putih B-siklodekstrin terasetilasi. Residu dari reaksi asetilasi [-
siklodekstrin dicuci lagi menggunakan DMF untuk memisahkan katalis. Filtrat
hasil pencucian kemudian dikeringkan hingga terbentuk endapan B-siklodekstrin
terasetilasi. Endapan B-siklodekstrin terasetilasi di analisis menggunakan FT-IR
untuk mengetahui perubahan gugus fungsi dan SEM untuk mengetahui

morfologinya.

3.3.3. Enkapsulasi Minyak Lemon

Enkapsulasi minyak lemon menggunakan penyalut (-siklodekstrin
terasetilasi mengacu pada prosedur (Cevallos et al., 2010) dan (Zavala et al., 2008)
yang dimodifikasi. Sebanyak 2 gram p-siklodekstrin terasetilasi ditambahkan 12

mL etanol 70% sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 15 menit pada
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temperatur +55°C dengan kecepatan pengadukan 500 rpm. Selanjutnya 1,5 gram
minyak lemon ditambahkan secara perlahan dalam larutan B-siklodekstrin
terasetilasi dalam etanol 70%. Setelah penambahan selesai, distirer lagi selama 4
jam dengan kecepatan 500 rpm tanpa pemanasan. Suspensi minyak lemon, etanol
70% dan B-siklodekstrin terasetilasi disimpan di dalam freezer pada temperatur -
80°C selama 4 jam. Setelah itu, dimasukkan dalam alat freeze dryer selama 48 jam
untuk proses enkapsulasi sampai menjadi serbuk kering. Serbuk mikrokapsul
ditempatkan dalam botol kaca 20 mL dan disimpan di dalam desikator yang
dibawahnya diberi silika gel. Mikrokapsul minyak lemon dianalisis morfologinya
menggunakan SEM. Reaksi diulang dengan menggunakan 2 dan 2,5 gram minyak

lemon.

3.3.4. Pengukuran Controlled Release

Pengukuran controlled release senyawa volatil dalam mikrokapsul minyak
lemon menggunakan prosedur (Zavala et al., 2008) yang dimodifikasi. Pengukuran
dilakukan pada rentang 8 hari, yakni setiap 2 hari sekali (hari ke 0, 2, 4, 6 dan 8).
Sebanyak 0,2 gram mikrokapsul minyak lemon dicuplik dan dilarutkan dengan 2,5
ml n-heksana, kemudian divortex selama 5 menit. Hasil larutannya diinjeksikan ke
dalam GC. Pengukuran controlled release senyawa volatile dalam minyak lemon
menggunakan Gas Chromatography Agilent 6820 Version A.01.03, detector FID
(Flame lonization Detector), kolom kapiler AGILENT HP 5MS, gas pembawa
helium, program temperatur 50°C (4 menit) dan temperatur penginjeksian 300°C.

Konsentrasi kualitatif senyawa volatil dalam mikrokapsul dinyatakan dengan
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persen relatif, diperoleh dengan membandingkan luas area senyawa volatil dengan
luas area pelarut. Hasil yang terbaik terletak pada mikrokapsul yang mempunyai
nilai controlled release atau laju penguapannya paling lambat. Mikrokapsul minyak
lemon terbaik, yaitu dengan laju penguapannya paling lambat dianalisis

morfologinya menggunakan SEM.



BAB 5

PENUTUP

5.1 Simpulan

Dari penelitian dan pembahasan yang telah diuraikan dapat disimpulkan

bahwa:

1.

Controlled release senyawa limonena terbaik pada mikrokapsul dengan 2
gram minyak lemon yang disalutkan dalam B-siklodekstrin terasetilasi,
yaitu pada perbandingan (2 gram pB-siklodekstrin terasetilasi : 2 gram

minyak lemon)

2. Karakteristik mikrokapsul minyak lemon adalah serbuk putih dengan bau
lemon. Morfologinya adalah kristal berbentuk menyerupai balok dan
nampak lebih gelap dari B-siklodekstrin terasetilasi. Ukuran mikrokapsul
yang dihasilkan rata-rata sebesar < 2um.

5.2 Saran

1. Penyalut dan pelarut yang digunakan harus sesuai dengan sifat komponen

yang akan dienkapsulasi

Sebaiknya untuk enkapsulasi minyak lemon digunakan penyalut yang
bersifat non polar, diantaranya: kitosan, natrium kaseinat, dan sebagainya.
Untuk mendapatkan hasil pengukuran yang baik, pada saat penyimpanan
mikrokapsul di dalam desikator, temperatur dan kelembaban yang ada

dalam desikator perlu dijaga.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema Kerja Penelitian

1. Preparasi dan Karakterisasi Katalis Zr**-zeolit beta

10 gram H-zeolit beta

l Dioven pada temperatur 120°C selama 3 jam

H-zeolit beta aktif

Dikarakterisasi menggunakan SEM-EDS dan XRF

H-zeolit beta aktif yang telah dikarakterisasi

Direndam dalam 25 mL ZrCl4 0,1N selama
24 jam dan diaduk dengan magnetic stirrer

\ 4
Campuran ZrCls dan H-zeolit beta

Disaring
Residu Filtrat
Dikalsinasi pada Dicuci dengan aquademin,
temperatur 600°C selama kemudian dideteksi dengan
3 jam AgNO3 hingga bebas CI
Zr**-zeolit beta Filtrat bebas ion CI

Dikarakterisasi dengan

SEM-EDS dan XRF
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2. Reaksi Asetilasi B-Siklodekstrin

1 gram katalis Zr**-zeolit beta

e Ditambah 30 mL anhidrida asetat dan 5mL dmf

e Diaduk dengan stirrer selama 15 menit dengan
kecepatan 250 rpm

Campuran katalis, dmf dan anhidrida asetat

e Ditambah 20 g B-siklodekstrin yang dilarutkan dalam 60 mL
dmf, dimasukkan sedikit demi sedikit sampai habis

e Diaduk dengan stirer selama 36 jam pada temperatur ruang

Larutan B-siklodekstrin terasetilasi

Disaring
Residu (katalis) Filtrat
o Dicuci dengan e Diuapkan sampai setengah dari volume awal
DMEF o Ditetesi aseton sampai terbentuk endapan
e Disaring
Endapan p-siklodekstrin terasetilasi
Dibiarkan sampai menjadi kristal
Kristal B-siklodekstrin terasetilasi
1. Analisis gugus
fungsinya dengan
FTIR
Sisa katalis Larutan p-siklodekstrin terasetilasi 2. Analisis morfologi
dengan SEM

Dikeringkan

Kristal B-siklodekstrin terasetilasi
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3. Enkapsulasi Minyak Lemon

2 gram [-siklodekstrin terasetilasi

e Dimasukkan dalam beaker glass dan ditambah 12 mL etanol 70%

e Distirer selama 15 menit pada temperatur +55°C dengan kecepatan 250
rpm

Larutan B-siklodekstrin terasetilasi
dalam etanol 70%

e Penangas dimatikan
e Ditambah 1,5 gram minyak lemon secara perlahan

A 4

Campuran etanol 70%, minyak lemon dan -
siklodekstrin terasetilasi dalam beaker glass

Distrirer selama 4 jam dengan kecepatan 500 rpm
A\ 4

Suspensi B-siklodekstrin terasetilasi,
etanol 70% dan minyak lemon

e Disimpan dalam freezer pada temperatur -80°C selama 4 jam
e Dienkapsulasi menggunakan freeze dryer selama 48 jam

\4
Mikrokapsul minyak lemon

e Disimpan dalam
desikator

e Dianalisis dengan
SEM

*) Reaksi diulangi dengan 2 dan 2,5 gram minyak lemon
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4. Pengukuran Controlled Release Mikrokapsul Minyak Lemon Selama 8 hari

(Hari ke 0, 2, 4, 6 dan 8)

0,2 gram mikrokapsul minyak lemon

e Ditambahkan 2,5 mL n-heksana
e Divortex selama 5 menit

\ 4
Ekstrak minyak lemon
dari mikrokapsul

Dianalisis dengan GC (Gas Chromatography)



Lampiran 2. Dokumentasi Penelitian

Pencucian Zr** -Zeolit Beta dengan Reaksi asetilasi B-siklodekstrin
aquademin sampai bebas ion CI

Pencampuran B-siklodekstrin
terasetilasi dengan etanol 70%

Kristal B-siklodekstrin terasetilasi

Larutan kompleks minyak lemon, freezer sebelum dienkapsulasi

etanol 70% dan p-siklodekstrin
terasetilasi

57
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Enkapsulasi minyak lemon Mikrokapsul minyak lemon
dengan freeze dryer

108t 205

R - 4

Ekstraksi minyak lemon dari Pengukuran Controlled Release
mikrokapsul Mikrokapsul Minyak Lemon
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Lampiran 3. Hasil SEM-EDS H-zeolit beta dan Zr**-zeolit beta

e SEM-EDS H-Zeolit Beta

EDS-3 H-2B JEOL 1/1
Title @ IMG1
Instrument : 6510(LA)
Volt : 20.00 kv
Mag. : x 1,000
Date : 2015/07/09
Pixel : 512 x 384

6400
Acquisition Parameter
‘ Instrument 3 6510(LA)
5600 — | I Acc. Voltage : 20.0 kV
‘ } Probe Current: 1.00000 na
4800 — - PHA mode $IT3
‘ [ Real Time : 51.45 sec
Live Time : 50.00 sec
Hor | Dead Time 1 2%
g Counting Rate: 3102 cps
& 3200 — t Energy Range : 0 - 20 kel
2400 — ’
1600 — & % ‘ [
-1 o)
& 3 e g 2
& S 2 S S
g BRI
98— T T T T T T
0.00 4 ¥ 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00
keV
ZAF Method Standardless Quantitative Analysis(Oxide)
Fitting Coefficient : 0.0762
Total Oxide : 24.0
Element (keV) Mass% Sigma Mol% Compound Mass% Cation
C K 0.277 34.80 0.33 74.03 C 34.80 0.00 14.28
o] 32.78
Al K 1.486 1.27 0.07 0.60 Al203 2.39 0.55 3.03
Si K 1.739 26.35 Q.30 23.97 sio2 56.36 10.99 72.56
Fe K*
Zn K 8.630 0.46 0.07 0.18 2zZno 0.57 0.08 1.21
Zr L* 2.042 4.35 0.15 1.22 2zro2 5.88 0.56 8.89
Total 100.00 100.00 100.00 12.18

JEOL




e SEM-EDS Zr** -Zeolit Beta

EDS-3 Zr-ZB

6400

5600

4800

4000

3200

Counts

2400

1600 —

OKa
b

—— | FeKesc

2
N
|

2
§
l

3.00

I
4.00

ZAF Method Standardless Quantitative
Fitting Coefficient
Total Oxide : 24.0

Element
C K
(o]
Al K
Si K
Fe K*
Zn K*
Zr L*
Total

(keV)
0.277

1.486
1.739
6.398
8.630
2.042

0.0785

Mass$
42.59
28.42
1.14
22.44
0.02
0.57
4.82
100.00

Sigma
0.33

0.07
0.27
0.03
0.08
0.14

— |FeKa
8 | —Fe&Kb

5.00 6.00 7.

keV

Analysis (Oxide)

Mol%
80.08

0.48
18.04
0.01
0.20
1.19
100.00

Compound

C

Al203
5102
FeO
Zno
Zro2

Mass%
42.59

2.16
48.01
0.03
0.71
6.50
100.00

1
8.00 9.00 10.00

Cation
0.00

0.57
10.80
¢.01
.12
0.71
12.20
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JEOL 1/1
Title : IMG1
Instrument : 6510 (LA)
Volt : 20.00 kv
Mag. : x 1,000
Date : 2015/07/09
Pixel : 512 x 384

Acquisition Parameter

Instrument :
Acc. Voltage
Probe Current
PHA mode

Real Time
Live Time
Dead Time
Counting Rate:
Energy Range :

JED-2300 Ana.

JEOL

€510 (LA)
20.0 kv
1.00000 nA
T3

51.54 sec
50.00 sec
2 %

3287 cps

0 - 20 ket
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Lampiran 4. Spektra XRF H-zeolit beta dan Zr**-zeolit beta

e H-zeolit beta

<Standardless> result spectra - average spectrum - 18-ftar-2815 18.87:25

[w-«rzexs 89:33:48 H-zeolit beta Okky 5.P.

B Stdlessl 28.68 kU 193 uA <none> Air 68 sec. 42928.2 cps
10 Stdlesst  28.88 kU 187 1A <none> Air 68 sec. 41936.3 cps

cps/channel
175 288 225 258 275 388 325 358

125 158

188

25 S8 7S
&

\

1.2 24 36 48 68 7.2 8.4 96 18.8 128 13'.1;“14‘.1 15.6 16.8 18.8 19.2 28.4 21.6 22.8 24.4 25.2 26.4

18-Mar-2015 10:06:59 Sample results - Averages Page 1

Sample ident

H-zeolit beta Okky S.P.

Application | <Stancardiess>
Sequence Aversgeof 3
Measurement period - start  18-Mar-2015 08:50.57
Measurement period -end  128-Mar-2075 09:33 48

Position | 2
_Compound Si K Ca n_ | Cr Fe Mn |
Conc 880+/-008 |040+-0006 | 600+-003 072+/-0002| 0.18+~001 | 118 +-0.02 0.16+-0.02
Unit % ‘ % % % ‘ % ‘ % %
| Compound Ni Cu

Conc | 299+/-001 |043+-0005|
Unit | % | %



e Zr**-zeolit beta

<tandardlans? renult spectra - sverage spactrum -

10-Mar-2815 893148 2r-zeolit beta Okky 5.P.
e D Stdlessl 26,00 kU 191 A Cnone> Air 6 wac.  42270,0 cpe
il 51 KN
L
® ML KA
b
L
r il Rl Ry

LU (o7)
TL KA M LA fe
] Cr KA u Kife LOL
b hGS g Oy Kl Ro LG
a 2r KA
2 Kd
=

62

18-tar~2015 16:08:48

12 24 36 48 68 22 6.4 96 190 126 u'.zk un‘,n 156 160 108 192 2004 206 220 24.8 252 2.4
Ll

18-Mar-2015 10:08:26 Samnle results - Averages Page 1
Sample ident
Zr-zeolit beta Okky S.P.
""I'"'f]-'"'I‘“'/I\""}""*}""I"’r' (] e SRS | ‘1‘
Application | <Standardless>
Seq e | Average of 3
Measurement period - start | 18-Mar-2015 08:48:53
Measur t period - end | 18-Mar-2015 09:31:48
Position | 1
Compound Si K Ca Ti Cr Mn Fe
Conc 81.3+-04 | 0.46+/-002 | 590+-006 | 0.69+-0.01 | 0.15+-0.01 | 0.14 +-0.007 | 1.15 +- 0.003
Unit % %‘ % % ‘%_ °/_o °/9
Compound Ni Cu Zr Re
Conc 292+/-0.03 [042+/-0004| 64+-01 0.62 +/-0.03
Unit % % % %
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Spektra FT-IR p-Siklodekstrin dan

Siklodekstrin terasetilasi

e Spektra FT-IR B-siklodekstrin

Sample Details
Sample Name Dan-murti
Sample Description Sample b-Siklo dex awal By kanghuda Date Friday, May 02 2014
Analyst Nurd Huda, 5.5i
Creation Date 522014 25753 PM
X-Axis Units cm-1
Y-Axis Units T
Instrument Details
Instrument Mods! Frontier FT-IR
Instrument Senal Number 26772
Software Revision CPU32 Main 00.00.9951 07-September-2011 11:40:41
Number of Scans 3
Resolution 4
Spectrum
100-
98- M
2%34%7 eash'?"a? fez‘r‘ 1642 79cm-1, 98 30%T
96 2461301, MWD 7201, IR O 1799 03cmA, 96, ST 6l 1, 96.9
84 1416 D3em-1, 57 34
a2 X6 B Em-1, B4 15% 1
1154 Dlcm
90+
(=
® 88 0874
86
84
82
801
78, 1, 77.37%T
77 1 T T LS T U T AJ 1
4020 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 592
cm-1
Name Description
—— Dani-muri Sample b-Siklo dex awal By kanghuda Date Friday, May 02 2014
Peak Area/Height Resuits
Peak X (cm-1) Y (%T) Area (%T) Start End Base1 Base2
1 3749.13 a7.17 -2 3780.08 3686.27 3780.98 368627
2 3356.81 94.15 -1075.13 3688.27 2099.36 2888.27 200936
3 2020872 98.83 -46.61 2000.38 2377.68 2080.36 2377.68
< 23468.61 2814 -3.72 2377.68 233674 2377.68 233674
5 2307.97 28.a2 -0.38 233874 1969.2 2336.74 1969.2
8 1738.03 88.37 418 1868.2 160409 19602 1624 00
7 1842.79 283 -30.92 1654.00 1581.4 160409 15614
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PerkinElmer Spectrum Version 10.4.00
Friday, May 02, 2014 3:12 PM

Peak | Xiem-1) [ Y(%T) [ Area(%T) Start End Basel Base2
8 141803 |97.4 -1.29 15614 1304.681 | 15814 1384.61
d 1366.63 | 96.97 -80.74 1384.61 118555 | 134.61 | 118555
10 115401 | 82.37 -101.01 118555 | 113381 | 118555 | 113381
1 107873 | 80.44 -8.09 113381 108824 | 113361 [ 1088.24
12 102752 |77.17 -664.7 1088.24 | 961.30 10688.24 | 961.30
13 dd4.94 87.05 -37.3 861.28 e01.5 861.39 a01.5
14 852.28 86.84 46.52 801.5 820.18 e01.5 820,18
15 756.53 84 485 828.18 736.85 §20.18 736.95
16 705.54 83.38 -26.68 736.95 886.88 736.95 686.88
17 681.85 83.89 -14 686.88 875.24 886.88 675.24
18 668.2 8249 -6.54 75.24 660.49 675.24 660.40
19 850.5 834 -11.13 660.48 637.26 660.48 637.36
20 581.85 83.9 -570.04 837.36 578.08 637.38 578.00
21 568.65 41.28 -1718.37 578.08 §63.67 578.08 £53.67
22 544.64 18.35 -577.52 553.67 540.73 §53.67 54073
23 536.43 18 -4088.85 540.73 528.08 540.73 528.96
24 520.76 10.17 -36770 528.96 508.6 528.98 508.6
25 482.53 148.01 -38827.86 | 508.6 483.97 508.6 48397
26 476.91 1416 436.44 483.97 474 .53 48397 474.53
27 464.41 9.57 -4616.03 47453 455.62 47453 455.62
28 447.92 50.87 -3726.98 455.62 437.50 455.62 437.50
20 419.37 2.68 -2000.95 437.58 400.4 437.58 4004
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e Spektra FT-IR B-Siklodekstrin Terasetilasi

Sample Details
Sample Name

Sample Description
Analyst

Creation Date

X-Axis Units

Y-Axis Units
Instrument Details
Instrument Model

Instrument Serial Number
Software Revision

PerkinElmer Spectrum Version 10.4.00
Tuesday, May 05, 2015 3:09 PM

oki_1

siklodex terasetilasi Zr-zeolit b By labkim Date Tuesday, May 05 2015
labkim

5/5/2015 2:59:51 PM

cm-1

%T

Frontier FT-IR
96772
CPU32 Main 00.09.9951 07-September-2011 11:49:41

Number of Scans 3
Resolution 4
Spectrum
107+
1067
104
1021
N Gl -
1005+ 380m: 10T, > 1844
9! ot Gyt 100301 |
9@‘%%%1. 1005.37?9'&}' i
= !
g 9‘
92.
90+
88
86
84,
824 : : . : , - 1028 59m-1. 84 31%I
4063 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 562
cm-1
Name Description
okl 1 siklodex terasetilasi Zr-zeolit b By labkim Date Tuesday, May 05 2015
Peak Area/Height Resuits
Peak X {cm-1) Y (%T) Area (%T) |Height (%T) Start End Base1 Base2
1 3901.38 101.07 -101 -0.29 4000 38771 4000 3877.1
2 3866.04 101.11 -11.5 -0.23 38771 3780.39 38771 3780.39
3 3747.74 100.73 -16.95 -0.56 3780.39 3700.85 3780.39 3700.85
4 3611.3 100.66 04 -0.14 3700.85 3603.71 3700.85 3603.71
5 3525.09 100.02 -0.76 -0.17 3603.71 3516.9 3603.71 3516.9
6 3336.93 98.71 -512.54 -1.71 3516.9 2988.47 3516.9 2988.47
7 2926.7 100.33 -90.5 -0.67 2988.47 2375.98 2988.47 2375.98

Page 1/2
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PerkinElmer Spectrum Version 10.4.00
Tuesday, May 05, 2015 3:09 PM

Peak | X(cm-1) | Y (%T) | Area(%T) [Height(%T)|  Start End Basel Base2
8 184458 | 10079 | -52.12 -0.16 237508 | 1827.92 |237598 | 1827.92
9 1738.45 | 99.61 -31.47 -0.83 1827.92 |1707.21 |1827.92 |1707.21
10 170005 |100.14 [ -1.16 -0.15 1707.21 | 1687.39 | 170721 | 1687.39
1 1660.89 | 97.99 -81.59 242 1687.39 | 1560.67 | 1687.39 | 1560.67
12 154245 | 10014 | -49 -0.38 1560.67 | 1531.28 | 156067 | 1531.28
13 152433 | 10029 |[-1.13 -0.14 1531.28 | 1507.04 | 153128 | 1507.04
14 141265 | 99.02 -28.91 0.5 1507.04 | 1398.76 |1507.04 | 1398.76
15 1366.19 | 98.55 -45.22 -0.98 1398.76 | 1307.04 |1398.76 | 1307.04
16 1297.18 | 99.68 227 -0.18 1307.04 |1281.83 |1307.04 |1281.83
17 123195 |99.54 -2.89 -0.2 1281.83 | 122252 |1281.83 |122252
18 1210.14 | 99.56 -6.11 -0.32 122252 | 1184.08 |122252 | 1184.08
19 115509 | 95.06 -69.77 -4.27 1184.08 | 113555 |1184.08 | 113555
20 108135 | 93.51 3424 2.37 113555 | 1069.57 |113555 | 1069.57
21 102859 | 84.37 -454.14 -12.61 1069.57 | 962.11 1069.57 | 962.11
22 93925 [ 98.76 -26.01 -1.04 962.11 | 00268 | 962.11 902.68
23 860.98 | 98.52 -18.61 -0.78 90268 |83231 | 90268 | 83231
24 75007 | 96.69 -15.33 -0.88 83231 | 74376 |83231 | 743.76
25 704.5 95.81 -14.69 -0.76 74376 | 68412 | 74376 | 684.12
26 657.56 | 94.97 -13.49 -0.87 684.12 |647.83 |684.12 |647.83
27 635.9 95.13 -2.52 -0.3 647.83 | 63045 |647.83 63045
28 609.58 | 94.4 -3.7 -0.38 63045 |60258 |63045 | 60258
29 583.34  [9225 7547 -6.06 60258 |57580 |60258 57589
30 569.65 | 77.82 -295.68 -40.48 57589 | 56258 | 57589 | 562.58

Page2/2



Lampiran 6. Perhitungan Derajat Asetilasi

Derajat Asetilasi = x 115

_ 14937368
= x 115
270972776

=63,40%
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Lampiran 7. Hasil GC-MS Minyak Lemon

Library

<<T’F‘ >

Linc#1 R.Time:18.408(Scan#:1994) MassPeaks:39
RawMode:Averaged 18.400-18.417(1993-1995) BascPeak:68.05(422125)
BG Mode:Cale, from Peak Group 1 - Event |

100

LAl

107 12 e

Ty L) Al L) L) L T L) ¥ ! L) { ] 0} L L) Al L) A T L) L) T ) SA1LJ L L) v ) Lol
30 S0 70 9% 10 130 150 170 19 210 230 250 270 200 310 330 350 370 3%
Hitd:1 Entry:19686 Library: WILEY220,LIB
SE97 FommulaC10 HI6 CAS:5989-54-8 Mol Weight:136 Retindex:0
CompName:-LIMONENE $S

100~
2 CMe  CH2
1 4 Q

»
107121 g3 e

0 S0 70 9 10 130 150 170 190 210 230 250 270 200 310 330 350 370 390
Hit4:2 Entry: 19682 Library: WILEY220,LIB

SE9S FormulaC10 HI6 CAS:138-86-3 Mol Weight:136 Retindex:0

CompNamme;LIMONENE $§

100

9 CH2

CMe
J »
¥ 5 war T T

Me

050 70 9 10 130 150 170 19 210 230 250 270 2290 30 330 350 30 30
Hit#:3 Entry: 19681 Library: WILEY229.LIB

SI95 FormulaC10 H16 CAS:138-86-3 MolWeight:136 Retindex:0

CompName: LIMONENE $§

100+

9 ﬁ"z
CMe

¥ g o2 16
Ve

0 50 70 9 10 130 150 170 190 200 230 250 270 200 310 330 350 370 390
Hit#:4 Entry:3571 Library:NISTI2.LIB

SI94 Formula C10HI6 CAS:5989-54-8 MolWeight:136 Retindex:0

C;mN-mK.&clahmm:. T-methyl =4 1-methylethenyl ), (S)-

1

oo
4o

050 70 9 1O 130 150 170 19 210 230 250
Hit#:5 Entry: 19431 Library:WILEY220.LIB
SE93 FormulaC10 H16 CAS:5989-54-8 MolWeight:136 Retindex:0

LI St i Ul e e L g
270 200 310 330 350 30 3%

CompName:-Li 38 Cycloh 1-methyl4(1-methylethenyl)-, (S)- (CAS) § (-)-Limonene SS p-Mentha-1,8-diene, (S){-)- $S (-)-Li S (-HS)HL S$(S)-Li $S beta-Li
100
CMe . CR2
I ot
53
4 9
w 2 ‘i‘ e

0 50 70 9 10 130 150 170 190 20 20 250 270 200 30 30 30 30 30
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<< Tanget >>

Linc#2 R.Time:27.075(Scan#:3034) MassPeaks:45
RawMode:Averaged 27.067-27.083(3033-3035) BascPeak:41.10(61496)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event |

100-

“

i

A i g T

A} | o5 LA TR Y R L) R ' P L D ) T WO DASY J | (o | 0 A R S G 307, | L) LA L RO | Mol SN, J
00050 70 9% 10 130 10 170 190 200 230 250 270 200 310 330 350 370 39

Hit#:1 Entry:29307 Library: WILEY229. LI

SL95 FomulaC10 HI6 O CAS:106:26-3 MolWeight152 Retindex:0

CompName:Z-Citral $8 2,6-Octadicnal, 3, 7-imethyl-, (Z)- (CAS) Neral $ beta.-Citral $8 cis-Citral $ Citral b §6 cis-3,7-Dimethyh-2,6-octadienal $§ (2)-3,7-Dimethyl-2,6-octadienal $ citral-b §§

100~

OCHCH: CMa CH 3CHCH ' OMa 3

3 5 »
S
LA S 0 | B 0 S BA | 0 e sk BOA% & g g gy vogoey | BN MAER IS SAAR DAY MR M ow MO ! } S5 BT Do |
30 50 70 9% 10 130 150 170 19 200 230 25 270 290 310 330 350 370 3%
Hit#:2 Entry:29301 Library: WILEY229.LIB
SE9S FormulaxC10 HI6 O CAS:106-26-3 Mol Weight:152 Retindex:0
CompName:Z-Citral $8 2,6-Octadicnal, 3, 7-dimethyl-, (Z)- (CAS) Neral $$ beta.-Citral $3 cis-Citral $$ Citral b $S cis-3,7-Dimethyl-2 6-octadienal §$ (Z)-3,7-Dimethyl-2,6-octadienal S8 citral-b §§
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Hit#:3 Entry:10285 Library:NIST62.LIB

SE93 Fomula C10H160 CAS:0-00-0 MolWaight:152 Retindex:0
CompName:Citral (isomer 1) cis, trans-
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Hit#:4 Entry:29298 Library: WILEY229.LIB
SE92 Formula:C10 HI6 O CAS:106-26-3 MolWeight:152 Retindex:0
CompName: Z-Citral $8 2,6-Octadicnal, 3,7-dimethyl-, (Z)- (CAS) Neral $$ beta.-Citral $ cis-Citral $S Citral b §8 cis-3,7-Dimethyd-2,6-octadienal §S (Z)-3,7-Dimethyl-2,6-octadienal $ citral-b §§
100

OCHCH: Mo CH 3CHCH * CMe 3
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Hité:5 Entry:4716 Library:NISTI2ZLIB
SE91 FormulaC10HI160 CAS:106-26-3 MolWeight: 152 Retindex:0
CompName:2,6-Octadicnal, 3, 7-dimethyl-, (2)
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<< Torget >>

Line#3 R Time:28.250(Scan#:3175) MassPeaks: 35

RawMode: 28 242.28.2583174-3176) BasePenk:4 1, 1X97452)
BG Made:Cale. from Peak Group | - Event |
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Hith| Entry 473 Libeary:NISTI2LIB
SE97 FormulaC10HI60 CAS:141-27-5 MolWeight: 152 Retlndex:0
CompNarme:26-Octadienal, 3, 7-dimethyl, (E)-
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Hit:2 Entry:20293 Library, WILEY229,LIB
S197 FormulaC10 HI6 O CAS:141-27-5 Mol Weight:152 Retindex:0
CompName: E-Citral $5 2,6-Octadienal, 3, 7-dimethyl, (E)- (CAS) Geranial $S trans-Citral $S Citral a 55 Citral-a $8 (E)Citral $S Geranaldehyde §3 alpha, Citral $$ trans-), 7-Dimethyl-2, 6-octadienal $3 (E))
100+

OCHCH. O N 30N 300 O 3
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008 70 90 1O 10 150 170 1% 200 200 250 270 290 M0 X0 30 30 N
Hits:3 Entry4711 Library: NISTI2.LI8
S196 FormulaC10HIG0 CAS:$39240-5 Mol\Weight:152 Retindex:0
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Hith4 Entry:29300 Library: WILEY229,LIB
$196 FommulaC10 HI6 O CAS:539240-5 Mol Weight:152 Retindex:0
CompName:Citral $5 2,6 Oxtadicnal, 3, 7-imethyl: (CAS) 3,7-Dimethyl-2,6-octadicnal §§ 3,7-Dimethyl-1-2,6-octadienal $§

100
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Hith$ Entry 20298 w-ywuvmm
$E9) FomulaC10 HI6 O CAS:10626-3 Mol Weight:152 Retindex:0
ConpNam::2Citn nz.w«m:u«w (Z) (CAS) Neral $8 bt Citral $8 cis-Citral $5 Citral b $8 cis-3,7-Omethyl-2 6-octadienal 65 (2)-3,7-Dimethyl-2.6-octadienal §8 citral-b §§
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Lampiran 8. Hasil GC Ekstrak Minyak Lemon

Variasi Al. Hari ke-0 sampai Hari ke-8

Agilent Cerity QA/QC Report

ample name:
ample note:

*Reprocessed: -~-SAMPLE 39
oki A1 hO

ubmission time: Thursday, August 06, 2015 2:32:45 PM

perator:
Injection date:
C Description:

Thursday, August 06, 2015 2:46:00 PM
GC1

ignal description: ~ FID1 A, front detector

ethod: Atsiri / minyak terbang
s Tuesday, September 01, 2015 10:25:22 AM
front detector
1 g 2
4 ] &
&
g |

g .
&

Area Percent Report
alibration last saved: Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM
ultiplier: 1.0000

Dilution: 1.0000
ample amount: 0.0000 pL
ample type: Sample
ampling source: Manual
Retention 3
Signal Time Type \1ot" Area[pA's] Area%
[min] [min]
1 1.213  PBS 0.027 1475609.33876 75.10319
1 1.901 BB  0.055 1279.27981 0.06511
1 2208 BBS 0.065 487887.10893 24.83169

Total Area = 1964775.728
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Agilent Cerity QA/QC Report

ample name:
ample note:

ubmission time:

perator:

Injection date:

*Reprocessed: -SAMPLE 44
oki A1 h2
Friday, August 07, 2015 8:09:39 AM

Friday, August 07, 2015 8:09:59 AM

C Description: GC1
ignal description:  FID1 A, front detector
Method: Atsiri / minyak terbang
P tast Tuesday, September 01, 2015 10:28:19 AM
front detector
L 1
B
o
g
2
8
£ 1
: A 0' !; 1|0 1‘2 Mg

Area Percent Report
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alibration last saved:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

ultiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
ample amount: 0.0000 pL
ample type: Sample
Sampling source: Manual
Retention :
Signal Time Type quth Area [pA*s] Area %
[min] [min]
1 1.214 PBS 0.025 1341745.59213 91.20096
1 2207 BBS 0.066 129451.13341 8.79904

Tot

V]

1 Area = 14711%6.7



Agilent Cerity QA/QC Report

ample name: *Reprocessed: --SAMPLE 48
Sample note: oki ekstrak lemon h4 a1
ubmission time: Friday, August 14, 2015 8:26:30 AM
perator:
Injection date: Friday, August 14, 2015 10:01:36 AM
C Description: GC1
ignal description:  FID1 A, front detector
Method: Atsiri / minyak terbang
Mae‘,-ltgg-d ifut Tuesday, September 01, 2015 10:30:36 AM
front detector
< L
" i
g 4
w
|
o
g-
o
8 4
o
2 a s 8 10 2 mi

Area Percent Report
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alibration last saved: Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM
ultiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
ample amount: 0.0000 pL
ample type: Sample
Sampling source: Manual
Retention g
Signal Time Type Widih Area [pA*s] Area%

[min] Imin]

1 1210 BV S 0.023 1235767.35793 92.26025
1 2228 VBS 0.102 103669.04764 7.73975

Total Area = 1339436.406



Agilent Cerity QA/QC Report

ample name:
Sample note:

ubmission time:

perator:
injection date:

*Reprocessed: --SAMPLE 55
oki ekstrak A1 h6
Tuesday, August 25, 2015 9:48:59 AM

Tuesday, August 25, 2015 12:33:39 PM

C Description: GC1
ignal description:  FID1 A, front detector
Method: Atsiri / minyak terbang
Mf}:g,d e Tuesday, September 01, 2015 10:36:35 AM
front detector
g L
. i
3
o
Q
§ .
g .
o
g
2 a 5 5 10 2 i

Area Percent Report
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alibration last saved:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

Multiplier: 1.0000

Dilution: 1.0000

Sample amount: 0.0000 pL

Sample type: Sample

Sampling source: Manual
Retention Width

[min]

Signal Time Type

[min] Area [pA*s] Area %

1 1219 PBS 0.021 1538522.57113 96.15023

1 2269 VBS 0.088 61601.10048 3.84977

Total Area = 160012

(o8

3.67



Agilent Cerity QA/QC Report

Sample name:
ample note:
ubmission time:
perator:

njection date:

C Description:
ignal description:

*Reprocessed: -SAMPLE 54
oki ekstrak A1 h8
Tuesday, August 25, 2015 9:06:07 AM

Tuesday, August 25, 2015 10:14:44 AM
GC1
FID1 A, front detector

ethod: Atsiri / minyak terbang
Moiiod et Tuesday, September 01, 2015 10:36:09 AM
front detector
g

2413

2000
1

e

T

2

e
o
w0
3

miry

Area Percent Report
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Calibration last saved:
Multiplier:

Dilution:

Sample amount:
Sample type:
Sampling source:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM
1.0000
1.0000
0.0000 pL

Sample

Manual

Retention

[min]

Signal Time Type

Width

[min] Area [pA*s] Area%

1 1.223 BB S 0.022 1345470.04625 98.91772

1 2413 PBS 0.089 14721.04703  1.08228

Total Area = 1360191

.033



Variasi A2. Hari ke-0 sampai Hari ke-8

Agilent Cerity QA/QC Report

ISample name:
ISample note:
ISubmission time:
Operator:
[Injection date:

IGC Description:
Signal description:
Method:

lzllaethod last

ved:

*Reprocessed: -SAMPLE 40
oki A2 hO

Thursday, August 06, 2015 2:32:46 PM

Thursday, August 06, 2015 3:03:16 PM
GC1

FID1 A, front detector

Atsiri / minyak terbang

Tuesday, September 01, 2015 10:25:59 AM

pA

2.103

[t]

75

50000
—

25000
24

front detector

T T Y
q ki) g 10

i

Area Percent Report

(Calibration last saved

; Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
Sample amount: 0.0000 pL
Sample type: Sample
Sampling source: Manual
Retention 5
Signal Time Type m"’;’]‘ Area [pA*s] Area%
[min]
1 1.211 BBS 0.027 1331111.44286 78.91206
1 2193 BBS 0.054 355717.40190 21.08794

Total Area = 1686828.845
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Agilent Cerity QA/QC Report

Sample name:
ample note:
ubmission time:
perator:

njection date:

C Description:
ignal description:

*Reprocessed: --SAMPLE 45
oki A2 h2
Friday, August 07, 2015 8:09:41 AM

Friday, August 07, 2015 8:28:44 AM
GC1
FID1 A, front detector

ethod: Atsiri / minyak terbang
ek iaal Tuesday, September 01, 2015 10:28:46 AM
saved:
front detector

S P

g
§ i o
8
g |
&
g |
=]
= L

2‘ ‘; Gl 8' 1‘0 1l2 mir

Area Percent Report

alibration last saved:
ultiplier:
ilution:
ample amount:
ample type:
Sampling source:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM
1.0000
1.0000
0.0000 pL

Sample

Manual

Retention

[min]

Signal Time Type

Width

[min] Area [pA’s] Area%

1 1212 PBS 0.026 1368691.04329 89.51216

1 2200 BBS 0.065 160364.91424 10.48784




Agilent Cerity QA/QC Report

ISample note:

Operator:
Injection date:

Method:
Il;/l:thod last

ved:

iSample name:

*Reprocessed: -SAMPLE 49
oki ekstrak lemon h4 a2

ISubmission time: Friday, August 14, 2015 8:26:31 AM

Friday, August 14, 2015 10:21:59 AM

IGC Description: GC1
Signal description:  FID1 A, front detector

Atsiri / minyak terbang
Tuesday, September 01, 2015 10:32:21 AM

pA

10000
'

5000
1

tront detector

*2.231

nN -
Fet
o
»
S

Area Percent Report
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alibration last saved:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

Multiplier: 1.0000

Dilution: 1.0000

Sample amount: 0.0000 pL

Sample type: Sample

Sampling source: Manual

Retention s
Signal Time Type m‘l’:}‘ Area[pA*s] Area%
[min]

1 1.211 VWS 0.021 1272660.12588 92.70655
1 2.129 VV ~ 0.018 1070.58975 0.07799
1 2231 MMm 0.142 99052.75242 7.21547

Total Area = 1372

783.448



Agilent Cerity QA/QC Report

80

Sample name:
Sample note:
Submission time:
Operator:
|Injection date:

GC Description:
Signal description:
Method:

Method last
saved:

*Reprocessed: --SAMPLE 52
oki ekstrak A2 h6
Tuesday, August 25, 2015 8:32:20 AM

Tuesday, August 25, 2015 9:29:28 AM
GC1

FID1 A, front detector

Atsiri / minyak terbang

Tuesday, September 01, 2015 10:35:14 AM

2338

2000
1

front detector

Area Percent Report

(Calibration last saved:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

Multiplier: 1.0000
|Dilution: 1.0000
Sample amount: 0.0000 pL
Sample type: Sample
Sampling source: Manual
Retention ;
Signal Time Type m?:‘? Area [pA*s] Area%
[min]
1 1.231 BB S 0.019 1056507.98800 97.03317
1 2.338  VBS 0.089 32303.12433 2.96683




Agilent Cerity QA/QC Report

ample name:
ample note:
ubmission time:
perator:
Injection date:

*Reprocessed: -SAMPLE 57
oki ekstrak A2 h8
Tuesday, August 25, 2015 9:49:01 AM

Tuesday, August 25, 2015 1:15:36 PM

C Description: GC1
ignal description:  FID1 A, front detector
ethod: Atsiri / minyak terbang
ey Tuesday, September 01, 2015 10:37:27 AM
front detector
Z 3
o
3
g
g 4
2 |
a
. i
2 a s 8 10 12 i

Area Percent Report
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"alibration last saved:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
ample amount: 0.0000 pL
Sample type: Sample
ampling source: Manual
Retention :
Signal Time  Type ‘a’:‘?rt‘? Area [pA*s] Area%
[min]
1 1.224 BBS 0.022 1251089.55864 97.70359
1 2346 VBS 0.088 29405.46408 2.29641

Total Area = 1280495.023



Variasi A3. Hari ke-0 sampai Hari ke-8

Agilent Cerity QA/QC Report

IGC Description: GC1

Method last
aved:

Sample name: *Reprocessed: -SAMPLE 41

ISample note: oki A3 h0

[Submission time: Thursday, August 06, 2015 2:32:52 PM
Operator:

|Injection date: Thursday, August 06, 2015 3:20:37 PM

Signal description:  FID1 A, front detector
lrethod: Atsiri / minyak terbang

Tuesday, September 01, 2015 10:26:27 AM

pA

2.188

75000
3

50000
1

25000
1

front detector

1

Area Percent Report

(Calibration last saved:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

Signal Time Type
[min]

[min]

Multiplier: 1.0000

[Dilution: 1.0000

ISample amount: 0.0000 pL

Sample type: Sample

Sampling source: Manual
Retention Width

Area [pA*s] Area%

1 1214 __VBS 0.020 1430199.05109 80.10347

1 6443 BV

1 2196 BBS 0.056 353665.32691 19.80831
0.067 1575.22119  0.08823

Total Area = 1785439.599
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Agilent Cerity QA/QC Report

Sample name:
Sample note:
Submission time:
Operator:
Injection date:
GC Description:

Method:

Method last
saved:

Signal description:

*Reprocessed: --SAMPLE 46
oki A3 h2
Friday, August 07, 2015 8:09:42 AM

Friday, August 07, 2015 8:46:20 AM
GC1

FID1 A, front detector

Atsiri / minyak terbang

Tuesday, September 01, 2015 10:29:13 AM

pA
<a4g

2205

front detector

ha -

ES
o
o0
a

ming

Area Percent Report
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“alibration last saved:
Multiplier:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

1.0000
Dilution: 1.0000
Sample amount: 0.0000 pL
Sample type: Sample
Sampling source: Manual
Retention
Signal Time Type Wiglth Area [pA*s] Area%
fmin] [min]
1 1.214 PBS 0.025 1309206.58405 89.02120
1 2205 BBS 0.064 161461.73485 10.97880




Agilent Cerity QA/QC Report

ISample name:
ISample note:
ISubmission time:
(Operator:
|Injection date:

*Reprocessed: -SAMPLE 47
oki ekstrak lemon h4 a3
Friday, August 14, 2015 8:26:26 AM

Friday, August 14, 2015 9:43:31 AM

IGC Description: GC1
Signal description:  FID1 A, front detector

ethod: Atsiri / minyak terbang
Mi‘gg,d it Tuesday, September 01, 2015 10:29:46 AM

front detector
Z k
o
g A
g_ _
L
2l ‘; G' BI 110 1'2 i

Area Percent Report
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‘alibration last saved:
ultiplier:
Dilution:
Sample amount:
Sample type:
ampling source:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM
1.0000
1.0000
0.0000 pL

Sample

Manual

Retention

[min]

Signal Time Type

Width

[min] Area [pA*s] Area %

1 1211 BB S 0.027 1772034.19881 94.42960

1 2119 VBS 0.016 1243.32642  0.06626

1 2219 VBS 0.087 103289.01806 5.50415




Agilent Cerity QA/QC Report

ample name: *Reprocessed: -SAMPLE 53
ample note: oki ekstrak A3 h6
ubmission time: Tuesday, August 25, 2015 8:32:30 AM
perator:
Injection date: Tuesday, August 25, 2015 9:48:45 AM

C Description: GC1
ignal description:  FID1 A, front detector
Method: Atsiri / minyak terbang

M‘“‘v‘;‘g." o Tuesday, September 01, 2015 10:35:42 AM
fiont detector

E f
§ N

2

2
g |
8
=) L-Jd

2 a s 7 x T ~=

Area Percent Report
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alibration last saved: Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM
ultiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
ample amount: 0.0000 pL
Sample type: Sample
ampling source; Manual
Retention -
Signal Time Type Wit Area [pA*s] Area%

[min] [min]

1 1.223 PBS 0.021 1277363.49886 98.17322
1 2369 VBS 0.090 23768.88872 1.82678




Agilent Cerity QA/QC Report

ample name:

ample note:

ubmission time:

perator:
Injection date:

C Description:

ignal description:

*Reprocessed: -SAMPLE 56
oki ekstrak A3 h8
Tuesday, August 25, 2015 9:49:00 AM

Tuesday, August 25, 2015 12:56:52 PM
GC1
FID1 A, front detector

Method: Atsiri / minyak terbang
Me\ltggfj las) Tuesday, September 01, 2015 10:37:03 AM
front detector
% H
o
§ =

2,378

2000
!

JIl

T
2

T T T
4 8 2 10

Area Percent Report

alibration last saved:

Tuesday, April 28, 2015 2:06:02 PM

Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
ample amount: 0.0000 pL
Sample type: Sample
Sampling source: Manual
Retention <
Signal Time Type m?:‘? Area [pA*s] Area%
[min]
1 1.218 PBS 0.022 1393935.28794 98.59933
1 2378 BBS 0.091 19801.79635 1.40067

Total Area = 1413737.084
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