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PENGEMBANGAN TEKNIK DIFFERENTI AL SCANNING
CALORIMETRIC UNTUK ANALISIS KONTAMINAN

MINYAK SAWIT DAN PRODUKNYA

Tri Haryati, Donald Siahaan, dan Kamariah Longl

ABSTRAK

Kesadaran atas keamanan pangan produk sawit meningkat belakangan ini.

-lnrisipasi metode analisis untuk menjamin keamanan pangan perlu dilakukan. Salah

saru bahan aditif penting yang digunakan dalam olein dan .shortening (produk pangan
uroma dari ninvak sawit) adalah antiol<sidan sintetik. Penggunaan antiol<sidan

sinterik idak boleh melebihi 200 ppm karena dapat mengtftibatkan gangguan pada
ksehatan manusia.

Penelitian ini dilalatkan untuk memperoleh metode unalisis antioksidan pada
olein dan shortening dengan metode yang lebih cepat namun tetap akurat dan tidak
nenggunakan pelarut organik. Metode differential scanning calorimetry (DSC)

setttpakan salah satu jawaban atas persoalan tersebut. .,lnalisis dilakukan dengan
setde srandar menggunakan HPLC dan pengembangan teknik dengan metode DSC.

Pengembangan teknik DSC untuk analisis antioksidan yang terkandung dalam olein
dot shonening melalui tahapan (il Uji konsistensi, dilakukan untuk melihat
tonsistensi dari vartabel yang akan digunakan sebagai indikator dalam menentukan
tardungan antiol<sidan, (ii) membangun persamaan stantlar dengan menggunakan
tryiaful DSC yang konsisten (diperoleh dari tahapan i) sebagai variabel bebas,

dangkan nilai vang diperoleh dengan metode standar digunakan sebagai variabel
ndoL tvbas. (iii) vertfikasi, dilakukan untuk melihat tingkat ketepatan dari metode

DK vdns dikembangkan.
H,;.-sil penelitian menunjukkan bahwa perhitungan kandungan antioksidan

tvdrcarkan persamaan standar yang menggunakan variabel-variabel relatif
tasisten rkoefisien keragaman dibawah I0%o) baik ptda lvomatogram HPLC

-'tryun Fda ternrogram DSC pendinginan dan pemanasan. Kandungan antiol<sidan
,hln oiein dan shortening dengan alat HPLC, masing-ma.sing dapat diduga melalui

*r*ntlt tn standar Y : 0.00042 X (r : 0.992) untuk sampel olein, dan Y : 0.00084 X
rv : f!.9ti t unruk sampel shortening; dimana Y adalah kon.sentrasi antioksidan dan X
dtloh luas arca puncak vang muncul pada lcromatogram HPLC.

Ii,anlungan antiokidan dalam olein dengan alat DSC dapat diduga melalui

FttD nt stondar l' : -516.864 + 0,018 XI (r : 0.92) atau Y : -134,002 - 0,013 X2
n: (.t.9)t dimana l- adalah konsentrasi antiol<sidan dan.YI adalah besaran energi
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pada termogram pemanasctn, sedangkan x2 adalah besoran energi pada termogram

Pendinginan' 
gan antiol<sidan dalam shortening dengan atut DSC dapat diduga melalui

persamaan y: 416 + 0,009 x] (r : 0,89) atiu Y | 713 - 0,023 X (r : 0,90) dimana

y adalah konsentrasi antior(:idan dan Xr' adatah besaran energi puncak pada suhu -
],5C, sedangkan X2 adalah besaran energi pada suhu 23,5 C dari termogram

pendinginan. (Jii koretasi antara metode ttptc dan DSC sangat tinggi sehingga

menunjukkanbahwametodeDSCterverifiknsiuntukdigunakandalamanalisis
antioisidan pada olein dan shortening'

Kelebihan teknik DSC dalam ,rirndugo kandungan antiolcsidan dalam olein dan

shortening antara lain memertrkon *,lo,kt7, yorg ,eiiti| :ingkat,yaitu 38 menit' tidak

menggunakan pelarut, relatif aman bagi telcnisi dan ramuh lingkungan'

Kata kunci: antioksidan sintetik, differential scanning calorimetry @SC)' olein'

shortening

ABSTRACT
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Pengembangan Teknik Differential Scanning Calorimetric untuk analisis Kontaminan
Minyak Sawit dan Produknya

PENDAHULUAN

\{iny'ak sawit merupakan salah satu
bahan baku produk pangan yang sangat

-ua-s digunakan, diantaranya minyak
:oreng. margarin, shortening, dan
rroduli-produk minyak serta lemak
3ansan lainnya seperti minyak salad,
fEng_ganti lemak susu, dan pengganti
:smak coklat. Sebagai bahan baku
produk pangan, minyak sawit dan produk
:urunann)'a (RBDPO, olein, dan stearin)
'rarus bebas dari kontaminan-konta-
ninan ]'ang bersifat membahayakan
xcehatan.

Kontaminasi dapat diartikan
:erL-ampurn)'a agensiaibahan asing yang
rdak dikehendaki oleh konsumen secara
trdak sen_eaja. Bila agensia yang tidak
diliehendaki tersebut dicampurkan secara

-nga_ia dengan akibat merugikan
ionsumen. tindakan ini disebut
'adulterasi'. Adulterasi merupakan
:rndalian klasik yang kerap terjadi dalam

_=<rdagangan minyak dan lemak pangan
ll berbagai negara, seperti substitusi
:ahan baliu pembuatan margarin dengan
un1'ali babi di India, adulterasi solar
jaiam minr.ak goreng curah di Pulau
Jau'a -rta minyak sawit mentah (CPO)
l-LJ.rnaia ) an_q diekspor ke Eropa akhir

-hrm 1999. Adulterasi juga mencakup
:rrjakan penggunaan bahan aditif yang
,trrhrang pen_sgunaannya pada produk
sangan auupun penggunaan bahan aditif
rre\-^narl (BTM) yang melebihi batas

=r.Lrimum penggunaan (BMP) yang
'ielalr ditetapkan.

penggunaan antio\sidan yang bertujuan
agar produk turunan minyak sawit,
seperti minyak goreng, margarin, dan
shortening. dapat lebih tahan terhadap
proses kenrsakan oksidasi. Antioksidan
yang bany ak digunakan di industri
pangan unrumnya merupakan antiok-
sidan kimia sintetik, yakni buQlated
hydroxyanitol (BHA), buQlated
hydroxytolucne (BHT), dan tertiary buQl
hydroquinone (TBHQ), yang digunakan
secara individual maupun dalam bentuk
campuran I atau 3 jenis diantaranya.
FDA (Food and Drug Administration) -
USA dan FAO menetapkan BMP jenis
antioksidan kimia sintetik di atas sebesar
0.02% dari berat minyak atau 200 ppm
(19). Indonesia pun menggunakan
batasan yang sama sebagaimana ter-
cantum dalarn SNI 01 -0222-1995 tentang
antiosidan clan SNI 0l-0018-1998 tentant
RBD Palm ()lein.

Dengan semakin meningkatnya
kesadaran rnasyarakat akan kesehatan,
maka adanya kandungan bahan aditif
yang dapat membahayakan kesehatan
manusia pada produk pangan maupun
non pangan (seperti produk kosmetika
dan farmasi) akan menjadi lebih
diperhatikarr dan kemungkinan juga akan
menjadi salah satu barcier bagi
perdagangan minyak sawit dan produk
turunannya Pengembangan cara-cara
pengendalian berbagai senyawa kimia
yang digunakan atau terjadi di dalam
makanan untuk menjaga suplai makanan
yang aman telah lama secara konsisten
dilakukan oleh PBB maupun pemerintah.

Konta:ninasi dan adulterasi pada Analisrs kontaminan solar pada
rlr.:r'ak >as-it dan produk turunannya CPO telah berhasil dikembangkan oleh

"kgar teriadi di kebun ataupun pada Pusat Penclitian Kelapa Sawit, baik

iR\s pengolahan. Salah satunya adalah dengan menggunakan kromatografi gas\
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(GC, gas chromatography) mauPun

dffirential scanning calorimetry (DSC).
Pengembangan teknik DSC untuk
analisis kontaminan solar pada minyak
sawit bekerjasama dengan Malaysian
Agriculture Research and Development
Institute (MARDD.

Analisis kandungan antioksidan
pada produk pangan umumnya menggu-
nakan teknik kromatografr cair tekanan

tinggi (KCKT/HPLC). Kedua teknik
kromatografi (GC dan HPLC) ini
menggunakan pelarut organik dan

memerlukan waktu analisis yang relatif
lama. Karena itu perlu dicari teknik
analisis alternatif yang lebih cepat dan

ramah lingkungan.
Teknik DSC adalah suatu teknik

thermo-analytical yang dapat mengukur
perubahan jumlah energi yang diabsorb
atau yang dilepaskan akibat adanya
perubahan fisik pada setiap perubahan

suhu yang diberikan baik pendinginan
maupun pemanasan. Perubahan tersebut

diekspresikan sebagai puncak-puncak

dalam termogram DSC.
Dua jenis desain DSC Yang ada

yaitu heat flux DSC dan Power
compensation DSC. Pada heat flux DSC,

signal instrument dihasilkan dari per-

bedaan suhu antara sampel dan reference,
lebih lanjut respon energi yang diabsorb
digambarkan ke bawah. Pada Power
compensation DSC, signal dihasilkan
dari perbedaan panas antara sampel dan

reference, sedangkan suhunya dijaga
sama, berlawanan dengan heat flux DSC,
respon energi yang diabsorb digambar-
kan ke atas (4). Jumlah energi Yang
diabsorb (termogram pemanasan) atat
energi yang dilepaskan (termogram
pendinginan) akibat perlakuan pema-
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nasan atau pendinginan dihitung ber-

dasarkan area puncak terhadap base-

linenya (7).
Hasil penelitian terdahulu

menunjukkan bahwa teknik DSC dapat

digunakan untuk melihat profil termal
dari minyak sawit (5), menentukan solid

fat index (3, l3), menentukan ratio fraksi
padat-cair dalam lemak (20), menen-
tukan bilangan iod (9), mendeteksi lemak
hewani dalam butter (ll) atau mende-

teksi lemak babi dan lemak daging

kerbau dalam produk ghee (6),

mengestimasi tingkat kejenuhan dalam

wax yang telah diesterifikasi (14), dan

untuk menseleksi campuran jojoba yang

mempunyai sifat termal mirip dengan

cocoa butter (15).
Analisis antioksidan yang umum

dipakai saat ini adalah kromatografi
kinerja tinggi. Teknis ini relatif mahal

dalam hal investasi dan operasinya,
menggunakan bahan pelarut dan relatif
lambat (diperlukan beberapa jam untuk
proses preparasi dan analisis).

Penelitian ini bertujuan untuk
mengembangkan metode DSC Yang
relatif cepat dan bersifat ramah
lingkungan untuk analisis kandungan
beberapa jenis kontaminan dalam minyak
sawit dan produk turunannya. Untuk
penelitian tahun kedua ini, pengem-

bangan metode DSC akan difokuskan
pada kandungan bahan aditif antioksidan
kimia sintetik, yakni BHA, BHT, dan

TBHQ dalam produk turunan minYak

sawit.

METODOLOGI

Bahan yang digunakan Pada
penelitian ini adalah olein (minyak

,t
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goreng). dan margarin atau shortening.
Lokasi penelitian untuk analisis
kontaminan dengan metode standar

drlakulian di Laboratorium Oleopangan
Pusat Penelitian Kelapa Sawit (PPKS),
sedangkan analisis menggunakan alat
DSC dilakukan di Malaysian Agriculture
Re-rearch and Development Institute
r \L\RDI). Malaysia.

Unit alat HPLC yang digunakan
adalah Perkin Elmer Series 200 yang
,hlengkapi dengan Lichrosorb RP-18,
serJangkan unit alat DSC yang digunakan
atalah model Perkin Elmer Pyris 1 yang
m€rupakan power compensation DSC.

Pengembangan teknik DSC untuk
anr:lisis antioksidan yang terkandung
dalam olein dan shortening melalui
Ehapan (i ) Uji konsistensi, dilakukan
uaruli melihat konsistensi dari variabel

I ang akan digunakan sebagai indikator
dalan menentukan kandungan antioksi-
.ian I ii I \tembangun persamaan standar
dengan menggunakan variabel DSC yang
hrrtsisten (diperoleh dari tahapan i)
sebagai r.ariabel bebas, sedangkan nilai

) mg diperoleh dengan metode standar
,t_nrnakan sebagai variabel tidak bebas,
r ui r \-erifikasi. dilakukan untuk melihat
*Sk.t ketepatan dari metode DSC yang
fitembangkan.

.{\-{LISIS

Teknilr analisis kandungan
mtio\sidan dalam olein dan shortening
,tlatrrlian menggunakan alat high
pertirrmance liquid chromatography
r IIPLC ) dan diftential scanning calori-
Deu) IDSC). Teknik preparasi menggu-
nrlr-n alat HPLC mengacu pada prosedur
scmrJa -\OCS (Ce6-86). Pelarut yang

digunakan adalah .heksana (100 ml).
Antioksidan diekstrak 3 kali dengan
pelarut asetonitril @ 50 ml. Kolom yang
digunakan adalah Lichrosorb RP-I8
dengan kondisi analisisi pada suhu 30oC,

tekanan 17l(t psi. Eluent yang digunakan
adalah aseonitril, etanol dan asam asetat

dengan laju alir I ml-/menit. Bahan yang
dianalisis dideteksi dengan detector
spektrometer panjang gelombang 280
nm.

Sedangkan teknik analisis menggu-
nakan alat DsC mengacu pada penelitian
sebelumnya (8). Termogram pemanasan

dan pendinginan ditetapkan mengguna-
kan differential scanning calorimeter
(DSC). Kondisi pemanasan dilakukan
dari suhu -60oC ke 150oC, sedangkan
pendinginan dilakukan dari suhu 150C

ke -60"C. t aju pemanasan dan pendi-
nginan adalah 5oC/menit dengan waktu
penahanan 5 menit.

UJI KONSISTENSI

Evaluasi konsistensi dari teknik
standar dan DSC dilakukan pada tahap

pertama. Lrntuk tujuan ini, sebuah
percobaan dengan rancangan acak

lengkap (contpletely randomized design)
dilakukan. Sebagai perlakuan adalah

sampel yang mengandung antioksidan
dengan konsentrasi tertentu, secara

teoritis akan menghasilkan termogram
dengan luas puncak yang berbeda.

Beberapa sampel diambil dari tiap
konsentrasi dan setiap sampel dianalisis
dengan metode HPLC yang sekarang

umum dilakukan untuk mendapatkan
nilai konsentrasi yang terukur. Sampel
jrrgu di analisis dengan DSC untuk
mendapatkan termogram dan data terkait.

)
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Keragamanan di dalam perlakuan (mean

squared error/IVISE) mencerminkan daya

ulang dari pengukuran. Hanya variabel
HPLC maupun DSC dengan daYa ulang
memadai yang di gunakan sebagai

variabel bebas untuk analisis selanjutnya.

PEMBENTUKAN PERSAMAAN
STANDAR

Langkah kedua adalah membangun
persamaan standar yaitu:

Y=H)+bl K +M)C}t...+bpxp tll

dimana Y adalah konsentrasi

antioksidan dengan metode standar, Xi
adalah variabel DSC yang berdaya ulang
dan bi adalah koefisien. Untuk tujuan ini,
sampel dengan variasi konsentrasi yang

lebih lebar dibuat. SetiaP samPel

dianalisis konsentrasi yang terukur
menggunakan metode HPLC dan juga

dianalisis dengan DSC untuk
mendapatkan thermogranmya dan data

terkait. Persamaan standar dibuat dengan

meregresikan antara konsentrasi terukur
dengan HPLC dengan variabel DSC
yang berdaya ulang. Apabila persamaan

standar telah diperoleh, variabel standar

dapat dihitung dengan menggantikan Xi
dengan nilai variabel DSC sehingga

konsistensi dari Y hanya tergantung pada

konsistensi dari Xi

Var Y = Va (b0 + b1 Xi + b2 X2+...+ bpxp)

t21

Persamaan standar haruslah tidak
hanya mampu memprediksi nilai Y
dengan baik tetapi juga mempunyai daya

ulang yang lebih baik dibandingkan

dengan apabila variabel tersebut diukur
dengan metode HPLC.

VERIFIKASI

Langkah ketiga adalah untuk
menguji persamaan standar. Untuk
tujuan ini, dipersiapkan beberapa sampel

yang lain dan digunakan untuk menguji
persamaan standar. TiaP samPel

dianalisis nilai terukur menggunakan

metode KCKT dan dianalisis dengan

DSC untuk mendapatkan termogramnya.
Nilai dari variabel DSC disubstitusikan
ke persamaan standar untuk
mendapatkan nilai prediksi. Nilai ini
kemudian dibandingkan dengan nilai
yang diperoleh dengan metode KCKT.
Apabila kedua nilai tersebut berkorelasi
tinggi maka persamaan standar dapat

diterima.

HASIL DAN PEMBAHASAII

Pada tahun pertama (Tahun 2003)

Pusat Penelitian Kelapa Sawit telah

mengembangkan teknik analisis

kontaminan solar pada CPO dengan

menggunakan alat kromatografi gas (GC)

dan DSC (10). Analisis kontaminan solar

dalam minyak sawit menggunakan alat

DSC dihitung melalui energi Yang
diabsorb atau energi yang dilepas yang

dapat diukur melalui termogram
pemanasan atau termogram pendinginan.

Kondisi pemanasan dari -40"C ke 60oC,

sedangkan kondisi pendinginan dari 60"C

ke -40oC. Preparasi sampel untuk analisis

menggunakan alat DSC relatif cepat dan

tanpa menggunakan pelarut organik.
Berdasarkan hasil penelitian tahun

pertama, penelitian ini mengkaji

76
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kemungkinan penggunaan alat DSC
untuk analisis antioksidan pada minyak
sawit dan produk pangan berbasis sawit
(shortening). Antioksidan yang
digunakan adalah antioksidan sintetis
yang umum digunakan dalam produk
pangan. Bedasarkan sifat termal dari
antioksidan yang digunakan, kondisi
pemanasan dilakukan dari suhu -40oC ke
150oC, sedangkan kondisi pendinginan
dilakukan dari suhu 150"C ke -40"C.
Sebagai acuan, analisis antioksidan
dalam sampel yang sama j,rga dilalcukan
dengan menggunakan metode standar
AOCS. Berdasarkan metode standar,
analisis dilakukan menggunakan alat
HPLC dan preparasi sampel meng-
gunakan pelarut antara lain heksan dan
asetonitril. Kolom yang digunakan
adalah Lichrosorb RP-18 dengan suhu
30oC, tekanan l7l0 psi, eluent yang
digunakan asetonitril, etanol dan asam
asetat dengan laju alir I ml/menit.
Detektor yang digunakan adalah UV
dengan panjang gelombang 280 nm.

Teknik preparasi sampel meng-
gunakan alat KCKT mengacu pada
metode standar AOAC (1989). Dua
puluh gram sampel minyak dilarutkan
dalam 100 mL heksan, diambil 25 rnL
diekstraksi dengan asetonitril sejumlah 3

X 50 mL (150 mL). Filtrat asetonitril
dipisahkan dan didiamkan semalam,
kemudian dievaporasi hingga larutan
menjadi 4-5 mL, selanjutnya dilarutkan
ke dalam l0 mL pelarut 2-propanol dan
diambil 10 uL unflrk diinjek ke alat
KCKT.

Hasil analisis menunjukkan bahwa
hanya terdapat satu buah puncak dalam
kromatogram KCKT. Puncak tersebut
merupakan puncak antioksidan yang

terkandung dalam sampel. Hal ini
didukung oleh data pengamatan waktu
retensi dari puncak yang muncul sama
dengan waktu retensi puncak yang
muncul dari antioksidan murni.

UJI KONSISTENSI

Evaluasi konsistensi besar luas area
dari puncak tersebut dilakukan Melalui
sebuah percobaan dengan rancangan
acak lengkap (completely randomized
design). Sebagai perlakuan adalah
sampel yang mengandung antioksidan
dengan konsentrasi tertentu, secara
teoritis akan menghasilkan kromatogram
dengan luas puncak yang sama,

sedangkan sampel yang mengandung
antioksidan dengan konsentrasi yang
berbeda akan menghasilkan kromato-
gram dengan luas puncak yang berbeda.
Lima buah sampel diambil dari tiap
konsentrasi dan setiap sampel dianalisis
dengan metode KCKT yang sekarang
umum dilakukan untuk mendapatkan
nilai konsentrasi yang terukur. Hasil
analisis menunjukkan bahwa nilai
koefisien keragaman dari data yang
dibuat adalah relatif kecil yaitu 3.59. Hal
ini menunjukkan bahwa analisis
menggunakan alat KCKT cukup
konsisten.

Seperti halnya dengan menggu-
nakan alat HPLC, untuk mengetahui
variabel konsisten yang akan digunakan
dalam membangun persamaan standar,
minyak olein dan shortening yang tidak
mengandung antioksidan, dianalisis
menggunakan alat DSC. Kondisi per-
lakuan pendinginan dari suhu 150"C
sampai dengan suhu -40oC, sedangkan
perlakuan pemanasan dari suhu +OoC
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sampai dengan l50oc. Untuk mem-
peroleh termogram DSC pendinginan
dan pemanasan, total analisis yang
diperltrkan sekitar 76 menit.

Seperti telah dinyatakan di atas

bahwa teknik DSC merupakan suatu

teknik thermo-analytical yang dapat

mengular perubahan jumlah energi yang

diabsorb atau dilepaskan yang terjadi
akibat adanya perubahan fisik Pada
setiap perubahan suhu yang diberikan
baik pendinginan maupun pemanasan.

Perubahan tersebut diekspresikan sebagai

puncak dalam termogtam DSC. Hasil
penelitian terdahulu menunjukkan bahwa

besaran energi yang diabsorb maupun
yang dilepaskan dapat dijadikan suatu

indikator dalam menduga komPonen
asing dalam suatu produk (6). Berdasar-
kan pertimbangan bahwa energi yang

diabsorb atau yang dilepaskan besarnya

tergantung pada komponen yang ter-

kandung dalam sampel, maka parameter

tersebut digunakan sebagai indikator
untuk menghitung antioksidan yang

terkandung dalam minyak olein dan

shortening.
Untuk melihat puncak-Puncak Yang

konsisten dan dapat digunakan sebagai

indikator dalam membangun persamaan

standar, dilalcukan analisis sejumlah
sampel dengan kandungan antioksidan
yang sama. Pada sampel olein, terdapat

satu puncak yaitu pada suhu sekitar -

2.5"C (OLC) pada termogram Pen-
dinginan dan satu puncak yaitu pada

suhu sekitar 6.5oC (OLH) pada

termogram pemanasan sePerti Yang
terlihat pada Gambar I dan Gambar 2.

Pada sampel shortening, terdaPat

dua buah puncak yaitu pada suhu -l.soc
(SCl) dan pada suhu 23.5"C (SC2) pada

Gambar l. Termogram Differential Scanning Calorimetry pada sample olein
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Gambar 2. Termogram Differential Scanning Calorimetry pada sampel shortening

termogram pendinginan, sedangkan pada
termogram pemanasan terdap at tiga buah
puncak yaitu masing-masing pada suhu
4.5oC, 45.2'C dan 5l,5oc. Selanjutnya
energi (mJ/g) dari masing-masing puncak
tersebut diuk.r.

Berdasarkan hasil analisis statistik
menunjukkan bahwa dari puncak-puncak
yang muncul tersebut, seluruhnya cukup
konsisten dengan nilai coeficient of
variance (CV) yang nilainya <IUyo.
Puncak-puncak tersebut y ang selanjutnya
digunakan untuk membangun kurva/
persamaan standar.

PEMBENTUKAN PERSAMAAN
STAIIDAR

Persamaan standar untuk metode
HPLC

Satu set sampel yang mengandung
antioksidan dipersiapkan dengan kon-

sentrasi yang berbeda. Selanjutlrya
dipersiapkan satu set sampel yang
mengandung antioksidan dengan
konsentrasi berbeda. Sampel tersebut
dipreparasi dan dianalisis menggunakan
alat HPLC. Sampel yang digunakan pada
penelitian ini adalah olein yang umum
digunakan sebagai bahan baku minyak
goreng dan shortening yang merupakan
salah satu produk pangan minyak sawit.
Sampel tersebut ditambah antioksidan
sintetis dengan konsentrasi yang ber-
beda-beda. Sampel yaog telah ditambah-
kan antioksidan, dipreparasi untuk
selanjubrya dianalisis kandungan anti-
oksidannya dengan menggunakan alat
HPLC. Hasil analisis dari sampel-sampel
tersebut digunakan untuk membangun
kurva standar dengan menggunakan nilai
dari puncak yang muncul sebagai
variabel independen dan konsentrasi
antioksidan yang diketahui sebagai

79



Tri Haryati, Donald Siahaan, dan Kamariah Long

variabel dependen. Untuk memperoleh

kurva standar yang baik dilakukan
analisis statistik menggunakan regtesi.

Persamaan kurva standar dari hasil
analisis statistik adalah sebagai berikut:

Y = o'oo:.:.1..... 
I;l,lrl2l,,np,r or,in

Y = 0'00:-::-1---,,,.l1= 
l'l,luJ,, shortenins

Dimana:
Y : konsentrasi antioksidan,
X : luas area puncak yang muncul Pada

kromatogram

Persamaan kurva standar tersebut

selanjutnya dapat digunakan sebagai

persamaan untuk menghitung konsentrasi
antioksidan yang terkandung di dalam

sampel y ang belum diketahui jumlahnya.

Persamaan standar untuk DSC.

Melalui pendekatan yang sama dengan

cara HPLC, pembentukan Persamaan
standar untuk alat differential scanning

calorimetry (DSC) dilakukan dengan

menganalisis satu set sampel olein yang

mengandung antioksidan dengan

konsentrasi yang berbeda. Contoh
termogtam DSC dari olein dan

shortening yang tidak mengandung
antioksidan dan contoh termogram DSC
yang mengandung antioksidan dengan

konsentrasi berbeda. Jumlah puncak

yang muncul baik pada termogram DSC
pendinginan maupun pemanasan dari
olein dan shortening yang mengandung
antioksidan dan tidak mengandung
antioksidan relatif sama. Namun, jika
ditinjau dari energi yang diabsorb
maupun dilepas menunjukkan bahwa

semakin tinggi konsentrasi antioksidan,

semakin rendah energi yang diabsorb
maupun yang dilepas.

Berdasarkan hasil analisis dari
sampel-sampel tersebut digunakan untuk
membangun persamaan standar dengan

menggunakan luas area dari puncak-

puncak yang konsisten sebagai variabel
independent dan konsentrasi antioksidan
yang diketahui sebagai variabel
dependent. Untuk memperoleh persama-

an standar yang baik dilakukan analisis

statistik menggunakan regresi. Dari hasil
analisis statistik menunjukkan bahwa
persamaan standar unfuk sampel olein
adalah

Y = -516.864 + 0,018 Xl (r = 0.92) atau

Y = -134,002 - 0,013 X2 (r = 0,92)

Dimana:
Y : konsentrasi antioksidan
Xl : besaran energi pada termogtam

pemanasan

X2 : besaran energi pada
pendinginan

Persamaan standar untuk
adalah

termogram

shortening

Y = 416 + 0,009 Xl (r = 0,89) atau

Y =713 + 0,023 X2 (r = 0,90)

Dimana:
Y : konsentrasi antioksidan dan

Xl : besaran energi puncak pada

suhu - 1,5oC

X2 : besaran energi pada suhu

23,soc

VERIFIKASI

Untuk membuktikan Persamaan kurva
standar tersebut di atas dapat dinyatakan

beik, dilakukan verifikasi dengan mem-

buat satu set sampel yang lain. Sampel

tersebut dipreparasi dan dianalisis
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Gambar 3. Termogram pendinginan pada sampel olein dengan konsentrasi antioksidan
yang berbeda

menggunakan alat HPLC. Nilai puncak

)'ang muncul dimasukkan ke dalam
p€rsamaan kurva standar di atas dan
selanjutnya nilai yang diperoleh
dikorelasikan kembali dengan
konsentrasi antioksidan yang sebenarnya.
Hasil analisis regresi memberikan
peTsamaan:

Y = 0.fiX142X(r- 0.992)untuk olein dan

Y = 1O018 + OSXI/ X ( r = 0.S|) untuk
shortening. dimana Y adalah konsentrasi
andoksidan. X adalah hasil perhitungan
konsentrasi antioksidan .

Dengan demikian, dapat dinyatakan
bahs-a unruk menghitung antioksidan

dalam sampel minyak sawit dan produk
turunannya dapat diduga melalui puncak
pada kromatogram HPLC.

Verifikasi dilakukan juga terhadap
persamaan standar yang dibangun untuk
DSC. Dari hasil pengujian dengan cara
pendekatan yang sama dengan HPLC
diperoleh persamaan sebagai berikut:
untuk olein:

Y = .1240 + 3,29 X (r = 0,89)

untuk shortening:
Y = 3264 -28,57 X (r =0,93)

dimana Y adalah konsentrasi antioksidan
dan X adalah hasil perhitungan
konsentrasr anioksidan.
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Nilai korelasi dari kedua persamaan

di atas yang relatif tinggi. Karenanya,
teknik DSC dapat dinyatakan relatif
cukup baik untuk menentukan
kandungan antioksidan dalam sampel

olein maupun shortening. Kelebihan
teknik ini, preparasi sampel tidak
memerlukan pelarut yang toksik dan

waktu preparasi singkat.

KESIMPULAN

1. Analisis antioksidan dalam olein dan

shortening dapat dilakukan baik
menggunakan alat HPLC mauPun alat
dffirential scanning calorimetrY
(DSC). Pada penelitian ini, telah
diperoleh teknik preparasi sampel

dengan alat HPLC.
2. Kandungan antioksidan dalam olein

dan shortening dengan alat HPLC,
masing-masing dapat diduga melalui
persamaan standar f = Q.0fl)42 X (r =
0.992) untuk sampel olein, dan Y =
0.0Un4 X (r = 0.95) untuk sampel

shortening; dimana Y adalah

konsentrasi antioksidan dan X adalah

luas area puncak yang muncul pada

kromatogram HPLC.
3. Kandungan antioksidan dalam olein

dengan alat DSC dapat diduga
melalui persamaan standar

Y = -516.864 + 0,018 Xl (r = 0.92)atau Y

= -134,002 0,013 X2 (r = 0,92)

dimana Y adalah konsentrasi
antioksidan dan Xl adalah besaran

energi pada termogram pemanasan,

sedangkan X2 adalah besaran energi
pada termogram pendinginan.

4. Kandungan antioksidan dalam
shortenin,s dapat diduga melalui
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persamaan Y = 416 + 0,0(F X1 (r = 0,89)

atau Y =713 + 0,023 X (r = 0,90) dimana

Y adalah konsentrasi antioksidan dan

Xl adalah besaran energi puncak
pada suhu 1,5C, sedangkan X2
adalah besaran energi pada suhu 23,5

C dari termogram pendinginan.
5. Kelebihan teknik DSC dalam

menduga kandungan antioksidan
dalam olein dan shortening antara
lain:
a. memerlukan wakfu yang

singkat yaitu 38 menit
b. tidak menggunakan pelarut
c. relatif aman bagi teknisi

ramah lingkungan
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