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ABSTRAK

Pada penelitian ini telah dilakukan destilasi mlnyieulit jeruk nipis Citrus aurantifolig dengan
menggunakan alat hidrodestil&tiahldan pembuatan mikrokapsulnya menggunakan politilesedulosa. Metode
pembuatan mikrokapsul yang digunakan adalah ddosien-emulsgoacervation dengan memvariasikan rasio
minyak terhadap air(w) dan rasiccore/shellsementara penggunaan jumlah emulsifier tween BP¥&A masing-
masing sebesar 2% dan 0,8%. Karakterisasi minyakk jenipis dilakukan menggunakan GC-MSD dan
spektrofotometer, sedangkan morfologi mikrokapseinggunakan SEM. Hasil percobaan menunjukkan bahwa
minyak kulit jeruk nipis mengandung komponen utdtianonen dengan serapan maksimum teramati pac296
nm. Kondisi percobaan optimum pembuatan mikrokagsahpai pada rasio o/w = 1:20 dan rasio cordfsiel,5.
Ukuran mikrokapsul minyak jeruk nipis sangat randmerkisar 17,9 hingga 120,6 pum.

Kata kunci: Mikrokapsul, etil selulosa, minyak jeruk nipigacervation

ABSTRACT

Isolation of lime peel oil (Citrus aurantifolia) ug Stahl hydrodistillation and its microencaps@dtform
with ethyl cellulose have been conducted. The rdetlsgd in microcapsules fabrication was emulsiolvest
diffusion/ coacervation, by varying the ratio of w water (o / w) and the ratio of core / shellilghthe amount of
the emulsifier tween 80 and PVA were 2% and 0.88paetively. Lime peel oil characterization was parfed
using GC-MSD and spectrometer UV-Vis, while thephology of microcapsules using SEM. The resultsvedo
that the lime peel oil contains 1-limonene as n@mponent and its maximum absorption was observéd 296
nm. The optimum conditions of microencapsulatiarcpss were achieved in ratio o / w = 1:20 and ratfacore /
shell= 2 : 1.5. The size of lime oil microcapswesy random ranged from 17.9 to 120.6 pm.

Keywords: Microcapsule, ethyl cellulose, lime peel oil, ceavation

PENDAHULUAN tekstil antara lain seperti minyak bunga ros,
Penggunaan  material/l  bahan  kimia lavender, minyak jeruk dan lain-lain.
terkapsulasi untuk proses penyempurnaan tekstil Zat pengharum tekstil seperti minyak bunga

beberapa dekade belakangan ini telah berkembangmawar, lavender, minyak jeruk dan lain-lain yang
dengan tujuan untuk menghasilkan tekstil dan digunakan banyak terdapat di alam yakni berasal
produk tekstil dengan performa serta fungsi tettent dari tumbuhan yang berupa minyak atsasgential
yang dapat dimanfaatkan oleh konsumen. oil). Minyak atsiri merupakan campuran senyawa
Pembuatan tekstii yang beraroma wewangian aroma volatile kompleks yang dihasilkan oleh
banyak dikembangkan dalam memenuhi gaya hidup tanaman tertentu sebagai metabolit sekunder, yang
dan kesehatan manusia. Disamping memberikan secara kimia tersusun atas senyawa mono dan
wangi, zat pewangi tersebut juga mempunyai fungsi seskuiterpen serta polipropanoid aromatik. Minyak
medis yang biasanya disebut aromaterhgienis atsiri disintesis oleh tumbuhan melalui jalur asam
wewangian yang digunakan dalam proses finishing mevalonat untuk senyawa terpen, sedangkan
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polipropanoid melalui jalur asam sikimath{kimic
acid). Tumbuhan yang menghasilkan minyak atsiri
diantaranya jeruk, pepermin, kayu manis, kayu
putih dan lain-lain®®

Penambahan zat pewangi ke dalam tekstil
telah lama dilakukan dalam bentuk kondisioner

Peralatan

Peralatan utama yang digunakan meliputi
alat destilasiStahl pengaduk magnetik, alat filtrasi
merk miliphore, GCMSD merk Agilent tipe
7890A/5975C, scanning electron microscopy
(SEM) merk JEOL tipe JSM-6510, spektrometer

yang ditambahkan pada proses pencucian atau UV-Vis merk Perkin-Elmer tipe Lambda 35.

pengeringan kain, namun demikian cara seperti ini
memberikan efek wangi yang relatif tidak lama
berkisar satu sampai dua kali pencucian $&fat

pewangi yang bersifat volatil akan cepat hilang,
oleh sebab itu para peneliti tertarik untuk mencari

Prosedur
Preparasi minyak jeruk nipis

Minyak kulit jeruk nipis C. Aurantifolig
diperoleh melalui proses penyulingan secara

cara agar dapat mengontrol zat pewangi pada tekstil destilasi uap menggunakan metdtahl Pertama-

tidak cepat hilang. Pada saat ini saat ini saddh s
teknik yang banyak dikembangkan adalah
mikroenkapsulasi. Mikroenkapsulasi adalah sebuah
teknik pengemasan zat aktif/ zat pewangi
sedemikian rupa sehingga menjadi tersalut oleh
suatu polimer tertentu, sehingga zat aktif/ pewangi
tersebut dapat keluar secara terkontrol dan
perlahan-lahan tifne releasp®®’ Karakteristik
mikropartikel yang dihasilkan sangat bergantung
pada sifat bahan polimer kulit kapsul yang
digunakan. Polimer kulit kapsul harus stabil, inert
terhadap bahan yang dikapsulasikaoré), tidak
higroskopik serta mampu membentuk film yang
bersifat kohesif terhadapore dengan kekuatan,

fleksibilitas, stabilitas dan sebagainya sesuai
dengan yang diinginkafh.
Pada penelitian ini telah dilakukan

pembuatan mikrokapsul minyak jeruk nipGitfus
aurantifolia). Sebagai bahan kulitsifel) kapsul
digunakan polimer etil selulosa. Minyak jeruk nipis
dipilih dikarenakan minyak ini disamping berbau
harum menyegarkan, juga cukup banyak dilaporkan

mempunyai aktivitas mengusir serangga, sedangkan kenaikan

etil selulosa merupakan polimer selulosa yang
mempunyai kompatibilitas yang baik jika
digunakan bersama-sama dengan resin
crosslinking agentyang biasa digunakan dalam
proses penyempurnaan tekstil. Teknik
mikroenkapsulasi yang digunakan dalam penelitian
ini adalah caraoacervation mengingat teknik ini

merupakan teknik enkapsulasi yang paling
sederhana untuk dikerjakan dibandingkan dengan
teknik enkapsulasi lainnya. Ruang lingkup
penelitian meliputi isolasi minyak dari kulit jeruk
nipis serta karakterisasi mikrokapsul yang
dihasilkan.

METODE

Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini
meliputi kulit jeruk nipis untuk diisolasi minyakay
sebagai bahaoore kapsul dan bahan kimia seperti
etil selulosa ethocel (produk HIMEDIA) viskositas
18-24 cP sebagai bahan kulishél) kapsul,
polivinil alkohol (PVA) teknis, emulsifietween 80
teknis serta pelarut etil asetat teknis.
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atau

tama buah jeruk nipis dicuci dengan alkohol untuk
menghilangkan insektisida dan fungisida yang
mungkin terdapat pada permukaan kulitnya,
kemudian dibilas dengan air sampai bersih..
Selanjutnya buah jeruk nipis dikupas untuk
memisahkan kulitnya. Kulit jeruk nipis yang telah

dipotong-potong berukuran £ 2 cm sebanyak 500
gram didestilasi uap selama 8 jam. Minyak yang
diperoleh ditampung dalam botol gelas bertutup
rapat dan disimpan di lemari pendingin.

Karakterisas minyak jeruk nipis

Minyak jeruk nipis dikarakterisasi meliputi
berat jenis menggunakan piknometer, indeks bias
dengan refraktometer dan pajang gelombang
maksimum,Amaks Mmenggunakan spectrometer UV-
Vis. Komponen kimia minyak jeruk dianalisis
menggunakan GCMSD dengan kolom kapiler DB
35ms dengan panjang 30 m, diameter kolom 0,25
mm dengan ketebalan film fasa cair 0,25 mikron.

Analisis  berlangsung dengan pemrograman
temperatur dari 50-250°C dengan kecepatan

temperatur  3,5°C/menit, temperatur
injektor 250°C, dan jumlah minyak yang

diinjeksikan sebanyak 1 pL.

Pembuatan mikrokapsul minyak jeruk nipis

Pembuatan mikrokapsul minyak jeruk nipis
dilakukan dengan cara yang telah dilakukan oleh
Wang dkk. (2009)terdiri 2 tahap proses yaitu
proses pembuatan emulsi minyak jeruk nipis dalam
air (O/W) dan proses pembentukan mikrokapsul
minyak jeruk nipis.

Pada tahap proses pembuatan larutan emulsi
O/W,  etil selulosa dilarutkan dalam pelarut
etilasetat dengan perbandingan tertentu dan diaduk
menggunakan magnetic stirrer hingga larut.
Kemudian tambahkan sejumlah volume jeruk nipis
dan aduk kembali hingga bercampur homogen.
Larutan ini dinamakan larutan fasa
minyak.Larutkan sejumlah polivinil alkohol (PVA)
dalam pelarut air yang telah dijenuhkan dengan
etilasetat (10 %), kemudian tambahkan emulsifier
Tween 80. Larutan ini dinamakan larutan fasa air.
Masukkan larutan fasa minyak ke dalam larutan
fasa air secara perlahan-lahan sambil terus diaduk.
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Rasio fasa minyak terhadap fasa air divariasikan
dari mulai 1;10; 1:15; 1:20; dan 1:25. Sedangkan
variasi rasio minyak jerukcore) terhadap kulit
kapsul nya ghel) etil selulosa adalah: 2:1; 2:1,5;
2:2;dan 2:2,5.

Proses pembentukan mikrokapsul dilakukan
dengan cara memasukkan larutan emulsi O/W

secara perlahan-lahan ke dalam air secara bertahap

sambil terus dilakukan pengadukan dengan
menggunakarmagnetic stirrerdengan kecepatan
konstan. Secara perlahan akan tampak deposit
mikrokapsul minyak jeruk nipis yang berwarna
putih. Kemudian dilakukan penyaringan

bias minyak kulit jeruk nipis yang baik berkisar
1,4750 — 1,4770 pada temperatur 20%C.

Tabel 1. Karakteristik minyak jeruk nipis

Parameter Nilai/deskripsi
Warna Kuning kehijauan
Rendemen 0,83%
Berat jenis (25C) 0,8549
Indeks bias 1,4756

Gambar 1 adalah hasitanningminyak kulit

menggunakan kertas saring dan pencucian terhadapjeruk nipis menggunakan spektrometer UV-Vis.

mikrokapsul dengan menggunakan air.

Pengamatan mikrokapsul menggunakan SEM

Terhadap mikrokapsul hasil percobaan
dilakukan pengamatan morfologinya dengan
menggunakan scanning electron microscope

(SEM). Sedikit sampel mikrokapsul hasil percobaan
diletakkan di atas permukaaample holderyang
terbuat dari logam kuningan, kemudian dilakukan
proses coating/ pelapisan menggunakan logam
platina, maka sampel siap diamati dengan
SEM.Proses pengamatan dengan SEM dilakukan
pada 5kV dan perbesaran dibawah 100 X.

Penentuan kapasitas oil content mikrokapsul

Kapasitail contentmikrokapsul ditentukan
dengan cara menimbang sejumlah mikrokapsul,
kemudian dimasukkan ke dalam mortar dan
ditambahkan sejumlah volume etanol lalu digerus,
dan didiamkan beberapa saat kemudian saring
dengan menggunakan kertas saring. Filtrat diukur
dengan spektro UV-Vis padi,as minyak jeruk
nipis. Kemudian nilai absorban yang diperoleh
diplotkan ke dalam kurva kalibrasi absorban
terhadap konsentrasi minyak jeruk nipis yang telah
dibuat sebelumnya.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Karakteristik minyak jeruk nipis

Proses preparasi minyak kulit jeruk nipis
dengan  menggunakan teknik  penyulingan
hidrodestilasi menggunakan metode  Sthal.
Karakterisasi minyak jeruk nipis hasil destilasi
dapat dilihat pada Tabel 1. Minyak atsiri yang
dihasilkan memiliki kualitas cukup baik. Secara
organoleptis minyak yang dihasilkan berwarna
kuning agak kehijauan serta berbau sangat harum.
Rendemen minyak atsiri yang diperoleh sebesar
0,83%.Hasil penentuan berat jenis destilat minyak
jeruk nipis pada 25°C adalah 0,8549 dan indeks
biasnya 1,4756. Dengan demikian minyak jeruk
nipis hasil destilasi memiliki kualitas tergolongik
apabila dibandingkan terhadap persyaratan mutu
nya, dimana nilai berat jenis minyak jeruk yang
baik berkisar 0,854 — 0,859, sedangkan nilai isdek

Proses scanning dilakukan pada rentang panjang
gelombang 200 — 700 nm. Tampak teramati bahwa
minyak kulit jeruk nipis mempunyai serapan
maksimum pada panjang gelombang 296 nm.

Analisisminyak jeruk nipis

Susunan kimia dan mutu minyak atsiri
dapat bervariasi, tergantung dari kondisi iklim dan
tanah tempat tumbuh, tingkat kematangan,
perbedaan cara penyulingan yang digunakan dan
lamanya penyimpanan. Varietas yang sama,
lingkungan yang berlainan akan mempengaruhi
rendemen minyak dan dengan sendirinya susunan
minyak pun akan berbeda.

Minyak atsiri mengandung sejumlah
senyawa kimia hidrokarbon, alkohol, ester,
aldehida, keton, oksida lakton, kadang-kadang
senyawa nitrogen dan sulfur, dan senyawa
nonvolatil. Komposisi kimia minyak atsiri selain
ditentukan oleh kondisi lingkungan juga dapat
dipengaruhi oleh faktor genetik yang akan
menghasilkan sistem enzim yang khas pada
pengaturan kelenjar

Untuk mengetahui konstituen penyusun
minyak atsiri kulit jeruk tersebut maka minyak
atsiri  diinjeksikan ke dalam alat paduan
kromatografi gas-spektroskopi massa (GC-MSD).
Hasil pengukuran GCMSD terlihat pada Gambar 2
dan Tabel 1. Berdasarkdata basNIST11.L yang
terdapat pada alat GC-MSD yang digunakan pada
pengukuran ini diperoleh konstituen penyusun
minyak kulit jeruk nipis C. aurantifolig seperti
ditunjukkan pada Tabel 2. Dari Tabel 2 terlihat
bahwa dalam minyak jeruk nipis terkandung
berbagai komponen kimia. Empat komponen utama
penyusun minyak atsiri kulit jeruk nipisC(
aurantifolia) berturut-turut adalah D-Limonen (tr
=10,445"; 38,94%)B-pinen (tr = 8,334"; 26,66%),
a-terpineol (18,697’; 8,29%), dan terpinen-4-ol
(17,689';4,32) sedangkan komponen kimia lainnya
mempunyai luas puncak di bawah 5%. Hampir
semua minyak atsiri kulit buah jeruk nipis
mengandung komponen utama limonen Biganen
seperti yang dilaporkan oleh Simas al. (2017)
dengan komposisi empat komponen utama yaitu D-
limonen (31,1%), y-terpinen (10,8%), geranial
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(9,6%), darf-pinen (8,5%). Sedangkan Foud H. A., pinen (10,2%), p-mertha (5,7%), darterpineol

et al (2017) melaporkan D-limonen (38,9%); (5,2%).
Date: 08/12/15 Time: 14:55:58
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Gambar 1. Hasil penentuahnyakdninyak jeruk nipis menggunakan spectrometer UV-Vis

Pembuatan mikrokapsul minyak jeruk nipis coalescenceyaitu penyatuan kembali butir-butir
Dalam pembuatan mikrokapsul minyak jeruk minyak membentuk ukuran yang lebih besar fagi.
nipis yang dilakukan banyak variable yang Pada percobaan ini ratio fasa minyak terhadap fasa
berpengaruh terhadap mikrokapsul yang dihasilkan air optimal yang terjadi adalah pada ratio 1:20.
seperti pengaruh ratio fasa minyak terhadap fasa Pada kondisi tersebut kapasitas pengisian kapsul
air, rasio minyak core) terhadap kulit kapsul (loading capacity adalah sebesar 45 % (Gambar 3).
(shel), jumlah emulsifier dan pengadukan. Pengamatan terhadap ratio minyak jeruk
Ratio fasa minyak terhadap fasa air (core terhadap kulit kapsul nyssltiel) dalam hal
merupakan variable yang sangat penting dalam ini etil selulosa telah dilakukan dengan cara
pembuatan mikrokapsul. Pada penelitian ini memvariasikan mulai dari 2:1; 2:1,5; 2:2; dan 2:2,5
pembuatan mikrokapsul etil selulosa dilakukan Hasil percobaannya dapat dilihat pada Gambar 4.
pada kecepatan pengadukan tetap yakni 600 rpm Tampak bahwa pada rasio core/shell 2:1, yang
dan jumlah emulsifier sebesar 1%, sedangkan ratio berarti jumlah minyak lebih besar dari bahan kulit
fasa minyak terhadap fasa air divariasikan dari kapsulnya menunjukkan nilai kandungan minyak
mulai 1;10; 1:15; 1:20; dan 1:25. Pada ratio o/w dalam mikrokapsul sebesar 40%, sedangkan pada
1:10 kapasitas pengisian kapsubil ( contenj rasio core/shell 2:1,5 kandungan minyak
berkisar 40% kemudian meningkat hingga rasio mikrokapsul menunjukkan adanya peningkatan
fasa minyak dan fasa air = 1 : 20, sedangkan padahingga mejadi 45%. Namun demikian penambahan
rasio o/w 1:25 kapasitas pengisian kapsul kembali jumlah bahan kulit kapsul etil selulosa berikutnya
turun, hal ini kemungkinan disebabkan pada kondisi menunjukkan nilai kandungan minyak yang
ini ukuran butiran-butiran minyak yang terbentuk kembali menurun.hal ini dikarenakan peningkatan
dalam sistem emulsi akan semakin kecil sehingga jumlah bahan kapsul etil selulosa akan
kandungan jumlah minyak dalam mikrokapsul akan mempengaruhi terhadap ketebalan kulit kapsul yang
semakin berkurang pula. Sebaliknya apabila fasa terbentuk sehingga efesiensi mikroenkapsulasinya
minyak terlalu besar maka fasa minyak tersebut menjadi menurun. Hasil percobaan menunjukkan
akan sulit teremulsi dengan baik dalam fasa air, rasiocoreshell = 2 : 1,5 adalah yang optimal.
butir-butir minyak dalam sistem emulsi sulit untuk
menyebar dalam fasa air atau akan terjadi proses
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Gambar 2.

Kromatogram minyak kulit jeruk
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Tabel 2. Komposisi kimia minyak atsiri kulit jeruk nipi€( aurantifolig)

No. tr Luas Nama senyawa Kualitas
(menit) (%)

1. 6,326 2,79  (1R)-2,66imetilbisiklo[3.1.1] 96
hept-2-ena

2. 8,334 26,66 B-Pinen 95

3. 8,534 0,92 B-Mirsen 91

4. 10,445 38,94 D-Limonen 96

5. 10,571 0,94  p-Phellandren 91

6. 10,846 1,88 0-Simen 97

7. 13,707 1,67 1,6-Oktadien-3-ol, 3,7-dimetil- 97

8. 17,689 4,32 Terpinen-4-ol 95

9. 18,697 8,29 a-Terpineol 86

10. 19,475 0,88 2,6-Oktadien-1-ol,  3,7-dimethil-, 96
(2)

11. 20,716 1,26 Geraniol 97

12. 21,105 2,61 2,6-Oktadienal, 3,7-dimethil), (Z 93

13. 22,427 3,61 Sitral 96

14. 24.258 0,65 Sikloheksan, 1-etenil-1-mafil- 91
4-bis(1-metiletenil)-, [1S-
(1a!2B14B)]'

15. 25,403 1,05 Bisiklo[3.1.1]hept-2-ena, 2,6- 97
dimetil-6-(4-metil-3-pentenil)-

16. 25,517 2,57 Geranil acetate 74

17. 28,618 0,98 B-Bisabolen 93

Morfologi mikrokapsul dengan perbesaran 65 kali dapat dilihat pada
Hasil karakterisasi mikrokapsul meng- Gambar 5. Tampak mikrokapsul minyak jeruk nipis

gunakan scanning electron microscopg€SEM)

berbentuk  bulat, dimana ukuran partikel



Arena Tekstil Vol. 32 No. 1, 2017: 1-8

mikrokapsul pada kondisi optimum pembuatan
memperlihatkan ukuran yang beragam dirr
ukuran mikrokapsul terkecil 17,9 um sedang
yang terbesar berukuran 120,6 um.

Core : Shell= 2:1,5

100 T

0il T
Content 4
(%)

50 -+

30 T

o/w

Gambar 3.Kandungan minyak jeruk dala
mikrokapsul terhadap variasiratio
minyak/air (O/W)

OoW=1:20

100 T

Qil
Content
o

%
(%) s &

e

0 2:1 2:15 2:2 2:25

Core : Shell

Gambar 4. Kandungan minyak jeruk dala
mikrokapsul terhadap varii rasio
core/shell.

Pada penelitian ini dilakukan pt

percobaan awal pencelupaontohkain katun ke
dalam larutan mikrokapsubnpa bantuan bind
Pengamatan terhadap contoh kain yang |
mengalami perlakuan dengan mikrokapsul ters
dengan menggunakan SEMapat dilihat pada
Gambar 6.Tampak bahwa partikel mikrokaps
kulit jeruk nipis terarati menempel di permukai
contoh kain kapas dengan penyebarannya

tidak merata. Upaya yang dapat dilakukan de
meratakan penyebaran mikrokapsul p
permukaan kain kapatapat dilakukan dengan c:
melakukan beberapa kali pengulangan pencell
Pengamatan secara visual dan organol
terhadap contoh kain hasil percobaan juga t
memperlihatkan  perubahan tekstur sehir

6

mikrokapsul hasil sintesis memungkinkan ur
diaplikasikan pada proses penyempurnaan te

)

)
)e &

SEl 5kV y WD26mm* SS50

mikro capsule jeruk

20 Aug 201§

Gambar 5. Hasll pengukuran mikrokapsul miny
jeruk nipis dalar etil selulosa pada
perbesaran 65x.

Gambar 6. Hasil pengamatan kain katun ye
dicelup denganlarutan mikrokapsul
minyak jeruk nipis dalam etil selulo
dengan mengmnakan SEM dengan
perbesaran 12(C

KESIMPULAN

Dari peneliian yang telah dilakuks
diperoleh beberapa kesimpulan bahweasil
karakterisasi minyak jeruk nipis hasil destil
dengan GC-MSDmenunjukkan bahwa kompon
kimia utamanya adala -limonen. Serapan
maksimum minyak teramati pada 296
Mikrokapsul minyak jeruk nipis engan kulit
kapsul etil selulosa berhasil disintesis den
metode coacervation pada kondisi 1sio fasa
minyak terhadap airofw) =1 : 20 dan rsio
core/shell= 2 : 1,5. Mikrokapsul berukuran randt
mulai dari 17,9t20,6 um dengan kandung
minyak ratarata sebesar 45
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