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OPTIMASI WAKTU REAKSI DALAM ANALISIS KADAR OMEGA-3 SECARA
TITRASI ALKALIMETRI

Sri Handayani
Jurdik Kimia FMIPA UNY
Abstrak

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kadar asam lemak omega-3 pada setiap
variasi waktu, dan menentukan waktu reaksi yang memberikan hasil terbaik.

Analisis asam lemak omega-3 secara titrasi alkalimetri dilakukan dengan
mengoksidasi sempurna sampel minyak menggunakan oksidator kalium permanganat
dalam suasana asam. Reaksi oksidasi dibantu dengan katalis transfer fasa polisorbat.
Refluks dilakukan dengan variasi waktu 30, 60, 90,120 dan 150 menit, masing-masing
dilakukan secara triplo. Setelah refluks selesai, dinginkan dan disaring uniuk memisahkan
paraffin dan endapan hasil reaksi samping. Gugus terminal omega-3 akan teroksidasi
membentuk asam propanoat yang dapat dipisahkan secara distilasi. Distilat dititrasi dengan
NaOH untk menentukan kadar asam propanoat yvang selanjutnya digunakan untuk

2 148%, 21,16%, 21,68% dan
la '60 menit.

: menyebutkan bahwa
am lemak - asam lemak
fek kesehatan yang lebih
asam lemak-asam lemak
esensial yang peranannya sangat v1tal bagi tubuh. Asam lemak esensial tersebut antara lain
asam lemak omega-3 PUFA Iy Unsammred Fanjz Acrd) (Nurjandh 2002). Asam lemak
omega-3 yang paling banyak pada 1kan adaiah EPA dan DHA yang dapat menyembuhkan
penyakit aterosklerosis (penyempltan ‘dan - pengerasan pembuluh darah) trombosis
(penggumpalan darah), hipertensi, beberapa tipe kanker (Nelson, 2001), antiinflamasi,
meningkatkan kekebalan tubuh (Simopoulos, 2002) dan menurunkan resiko kematian
mendadak serta resiko penyakit jantung koroner (Foody. 2003). DHA dan ARA (Asam
arakidonat) juga diketahui amat penting dalam perkembangan sistem saraf otak dan indra
penglihatan (Nurjanah, 2002).

Asam lemak omega-3 sangat penting bagi kesehatan, sehingga bahan-bahan
makanan yang banyak dikonsumsi perlu dianalisis kadar asam lemak omega-3 nya. Metode
analisis asam lemak omega-3 saat ini adalah dengan alat kromatografi gas (GC) atau
kromatografi gas - spektrometri massa (GC-MS) melalui proses transesterifikasi (Rubinson
dan Hilvert, 1997). Metode tersebut dapat menganalisis komposisi asam lemak pada suatu
sampel lemak dengan cukup akurat pada berbagai lemak. Kristianingrum dan Handayani
(2003) telah menggunakan metode ini untuk menganalisis asam lemak omega dalam
daging bekicot. Handayani (2003) menganalisis asam lemak pada minyak babi dengan
metode yang sama. Kelemahan dari metode tersebut adalah merupakan metode yang
mahal. Alat kromatografi gas - spektrometer massa adalah alat yang mahal dan biaya
operasionalnya juga mahal, ditambah dengan perlakuan transesterifikasi yang memerlukan
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pereaksi yang relatif mahal. Interpretasi data dan perhitungannya relatif sulit dilakukan
oleh operator yang bukan ahli kimia. Analisis rutin asam lemak omega-3 menjadi tidak
efisien dengan metode gas kromatogrfi — spektrometri massa, sehingga diperlukan metode
vang lebih sederhana yang dapat dilakukan dengan mudah, cepat, dan murah.

Analisis kadar asam lemak omega-3 dapat ditentukan dengan cara titrasi alkalimetri
terhadap asam propanoat hasil oksidasi dari kapsul omega-3. Dari hasil penelitian
pendahuluan yang telah dilakukan, didapatkan hasil dengan reproducibility dan
repeatability yang cukup bagus (Handayani & Budimarwanti, 2005). Metode tersebut
masih perlu dikembangkan lagi dengan optimasi kondisi reaksi untuk menyempurnakan
reaksi sehingga metode tersebut dapat digunakan sebagai metode rutin. Salah satu
parameter yang perlu diperbaiki dari metode tersebut adalah waktu reaksi. Biasanya reaksi
organik membutuhkan waktu yang relatif lebih lama dari reaksi yang lain. Analisis kadar
omega-3 ini sangat dipengaruhi oleh reaksi oksidasi alkena dalam trigliserida
menggunakan kalium permanganate. Oleh karena itu reaksi oksidasi harus berjalan
sempurna, schigga membutuhkan waktu yang cukup lama. Oleh karena itu dalam usulan
penelitian ini akan dilakukan variasi waktu reaksi oksidasi sampel trigliserida
menggunakan oksidator kalium permg;__lga{;at, dalam penentuan kadar omega-3.

Asam lemak omega-3
Asam lemak omega
ikatan rangkap, ikatan rar
gugus metil omega. Gu
Tkatan rangkap berikutriya
sebelumnya. Contoh as
lemak eikosapentaeno
(C22:6, n-3) (Nurjanah
Asam lemak om
Berbagai penelitian tentan
dapat mencegah penyakit
trombosis (penggumpalan*

¥ 5
iy

ngerasan pembuluh darah)
: n beberapa tipe kanker (Nelson, 2001).
Simopoulos (2002) melaporkan am lemak omega-3 sebagai antiinflamasi dan
meningkatkan kekebalan tubuh. Sedangkan Foody (2003) melaporkan asam lemak omega-
3 terhadap penurukan resiko kematian-mendadak serta resiko penyakit jantung koroner.
DHA dan ARA (Asam arakidonat) juga diketahui amat penting dalam perkembangan
sistem saraf otak dan indra penglihatan (Nurjanah, 2002).

Oksidasi asam lemak omega-3
Asam lemak omega-3 adalah asam lemak tak jenuh jamak dengan ikatan rangkap

pada atom C nomor 3 dari rantai akhir (omega). Ikatan rangkap berikutnya berjarak 3 atom
C. dengan diselingi oleh metilen (-CH,-) (Lehninger, 1993). Rantai alkil asam lemak
dengan ikatan rangkap dapat dipandang sebagai alkena, yaitu dapat mengalami reaksi-
reaksi kimia seperti pada alkena. Alkena dapat mengalami reaksi oksidasi sempurna pada
ikatan rangkapnya membentuk potongan asam karboksilat pada posisi ikatan rangkap
(Fessenden dan Fessenden, 1997).

Sebagai contoh reaksi oksidasi asam lemak omega-3 adalah reaksi oksidasi asam

linolenat sebagai berikut :
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CH;-CH,-CH=CH-CH,-CH=CH-CH,-CH=CH-CH,-CH,-CH,-CH,-CH,-CH,-CH;-
COOH Oksidasi

CH;-CH,—COOH + 2 HOOC-CH,-COOH + HOOC-CH;-CH;-CH2-CH,-CH,-CH3-
CH,-COOH

Oksidator yang dapat digunakan pada oksidasi alkena untuk membentuk asam karboksilat
adalah KMnO, panas pada suasana asam (Fessenden dan Fessenden, 1997). Dari reaksi
tersebut dapat dilihat bahwa produk asam propanoat adalah produk yang khas dihasilkan
dari asam lemak omega-3. Asam prapanoat memiliki titik didih 141°C (Fessenden dan
Fessenden, 1997), sedangkan produk reaksi lainnya merupakan senyawa dengan dua gugus
karboksilat yang bertitik didih tinggi sehingga dapat dipisahkan secara distilasi. Pemisahan
asam lemak rantai pendek dari suatu sampel minyak secara distilasi identik dengan metode
Reichert Meisel, yaitu metode untuk mentukan kadar asam butirat dan kaproat dalam suatu
produk minyak atau lemak seperti mentega atau margarin (Winarno, 2002), '

Metode titrasi alkalimetri
Metode titrasi atau disebut Juga tlmmetn merupakan bagian utama dari kimia

analitik, perhitungannya didasarkan (g "ap-stoukhmmetn sederhana dari reaks1-
reaksi klmla Pada tltmnetn mole L

J,éggwmmm@@kmm
asa. ""_ada suatu reaks: Suatu

titrasi adalah grafik hub: \' gan pH (atau. pOH) terhz{dap mililifer titran. Graﬁk juga

bermanfaat pada permhhm dlkato;'_ yang sesual. ka ckx\%leﬂ akan ditunjukkan olech

Metode Penelitian
Alat-alat yang Digunakan :

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah : neraca analitis, seperangkat
alat refluks. seperangkat alat distilasi. alat titrasi. dan alat-alat gelas lainnva
Bahan-bahan yang Digunakar: .

Bahan-bahan yang digunakan adalah kapsul standar omega-3, sampel minyak ikan
vang mengandung asam lemak omega-3, parafin, kalilum permanganat 10%, asam sulfat
10%, natrium hidroksida, asam oksalat. katalis transfer fasa polisorbat, asam propanoat,
Indikator pp, etanol, dan akuades.

Prosedur Kerja

Contoh minyak ditimbang teliti dimasukkan kedalam labu alas bulat dan ditambah
10 mL parafin, kemudian ditambah dengan larutan kalium permanganat-asam sulfat dalam
air. Agar dapat terjadi reaksi ditambahkan katalis transter fasa polisorbat. Campuran
direfluks hingga terjadi reaksi oksidasi sempurna dengan variasi waktu reaksi selama 30,
60, 90, 120 dan 150 menit. Setelah refluks campuran didistilasi dengan menggunakan alat
distilasi sesuai dengan metode Reichert Meissel. Distilat dititrasi dengan larutan standar
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NaOH yang telah distandardisasi dengan asam oksalat. Faktor recovery ditentukan dengan
cara mendistilasi asam propanoat dengan jumlah yang telah diketahui pada kondisi distilasi
yang sama. Hasil yang diperoleh dititrasi dengan NaOH (a). Selanjutnya dilakukan juga
titrasi terhadap asam propanoat yang sama tetapi tanpa didistilasi (b). Faktor recovery
dihitung sebagai perbandingan a dan b. Kadar asam lemak omega-3 dihitung dengan rumus
berikut :

o ( Vriausisampe.‘) x Myaon x BM asamlemak -3
 Berat sampel (mg) x Faktor recovery

x100%

Hasil Penelitian dan Pembahasan

Analisis kadar asam lemak omega-3 menggunakan metode titrasi terhadap asam
propanoat hasil oksidasi sampel telah dilakukan. Variasi waktu refluks (reaksi oksidasi)
masing-masing tiga kali ulangan menghasilkan rata-rata kadar omega-3 pada Gambar 1 di
bawah ini.
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Gambar 1. Grafik kadar 0 m berbagai variasi waktu reaksi

Hasil penelitian menunjukkan bahwa perbedaan waktu refluks menghasilkan kadar
yang relatif berbeda. Kondisi optimum secara lebih jelas dapat dilihat pada grafik. Grafik
menunjukkan peningkatan kadar pada waktu refluks 60 menit. Pada kondisi ini diperoleh
kadar tertinggi (25,48 %) dibandingkan kondisi yang lain. Secara umum dapat dikatakan
bahwa kondisi waktu optimum refluks adalah pada 60 menit.

Reaksi oksidasi dengan kalium permanganat terhadap alkena cukup efektif untuk
menghasilkan hasil akhir asam karboksilat. Pada suasana asam kalium permanganat akan
menjadi oksidator kuat dengan menghasilkan produk samping Mn”*. Produk samping lain
dalam bentuk endapan MnO, juga dapat dihasilkan. Pada penelitian ini, jika terjadi
campuran hasil refluks yang mengandung endapan hitam akan dapat dipisahkan pada tahap
penyaringan sehingga tidak mengganggu distilasi.

Reaksi oksidasi dengan kalium permaganat termasuk reaksi yang cepat, terutama
dengan bantuan pemanasan. Reaksi oksidasi yang cepat dapat ditemukan pada analisis
permanganometri yang menggunakan larutan kalium permanganat sebagai larutan standar
penitrasi. Pada metode titrasi ini, sample yang mengandung senyawa reduktor dipanaskan
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dan dititrasi dalam keadaan panas. Reaksi selanjutnya akan semakin cepat tanpa bantuan
pemanasan, karena produk reaksi Mn®" bertindak .sebagal katalisator reaksi benkutnya
Waktu optimum yang diperoleh pada penelitian ini relatif cepat (60 menit), hal ini
berkaitan dengan cepatnya reaksi oksidasi kalium permanganat.

Waktu refluks diatas 60 menit menunjukkan penurunan kadar. Hal yang perlu
diperhatikan adalah tingkat perbedaan antar data. Meskipun antar data tersebut terlibat
berbeda, namun signifikansi perbedaannya perlu diuji. Masing-masing kondisi
menunjukkan perbedaan yang cukup mencolok antar pengulangan, sehingga simpangan
bakunya cukup tinggi. Data dengan simpangan baku yang tinggi tersebut apabila
dibandingkan secara statistika tidak akan berbeda nyata. Sehingga walaupun terlihat
adanya penurunan kadar pada penambahan waktu refluks, hal tersebut tidaklah terlalu
signifikan.

Data analisis yang bervariasi pada setiap pengulangan terjadi karena matode
analisis melibatkan distilasi setelah tahap refluks. Tahap distilasi memungkinkan terjadinya
kesalahan percobaan yang menyebabkan terjadinya simpangan baku yang tinggi. Proses
distilasi merupakan tahap yang paling berpotens1 menyebabkan nilai kesalahan analisis.
Hal tersebut disebabkan karena d15t11§$1 ‘meru n proses yang pengendaliannya sangat
relatif. Setiap alat akan mengh i misah
bentuk dan ukuran alat, panjang

penggunaan faktor ré yvery. F overy.

propanoat dengan Jumf ang telah dlﬁetahm& pada kond151 distilasi yang sama. Hasil
distilasi yang d1pcrolé]1§d _dan dlbandmgkan dengan asan %ropanoat dalam jumlah
sama tanpa distilasi. Ni ai >daan ini ijadikan faktor untuk mengkoreksi
~ hasil analisis. Faktor re"' ery; t en en
operasi yang berbeda. Pcnchtlan lebih lan_lut untuk menstandansam proses distilasi masih
_ tandansam meliputi konstruksi alat,

Simpulan -
Berdasar hasil penelitian dapat diambil kesimpulan sebagai berikut : Kadar omega-3 rata-
rata untuk variasi waktu reaksi selama 30, 60, 90, 120, dan 150 menit berturut-turut sebesar

20.4%. 25.48%, 21.16%, 21.68% dan 17,85. Waktu reaksi yang memberikan hasil terbaik
adalah 60 menit.
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