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ABSTRACT

Ol from  by-produef of lemuru canning processing was a source of w-3 falty acids but its characleristic had not been known.
The contenf of -3 falty acids of this oit had to be increased. Various methods are available to enhance -3 fatly acids concentration.
Rapid solidification was one of fimited methods to enrich fish oil by «-3 fatly acids- containing triglycerides.

This research was conducted to opfimize rapid solidification condifion fo enrich fish oil from by product of femuni canning
processing with «-3 fatly acids and characterize the enriched oil compared to Infernational Associafion of Fish Meal and Oif
Manutacturers standard. In opfimization process, the content of EPA+*DHA and yield was maximized. A two-factors cenfral composife
design in Response Surface Method was used to study the effect of soivent-fo-oil rafio (X1) and exiraction time (Xz). The response (Y) is
the muitiplication of EPA+DHA content by yield.

The results showed that under optimum condifions the maximum response were obtained at a sofvent-to-oil ratio of 3,95:1
{v-w) and extraction time of 24,93 hours. The -3 fally acids enriched fish off had EPA+ DHA content of 33,33% and yield of 8,40% (w/w).
The produced -3 fatly acids enriched fish oil had good quality based on food grade fish oil standard, unfess Fe and Cu conlent.
Chalation could reduce these oxidizing melals.

Key words : -3 falfy acids, rapid solidification, response surface method, cenlral composite design.

PENDAHULUAN bentuk konsentrat. Bentuk konseritrat ini lebih disukai

karena dapat memenuhi kebutuhan asam femak -3

_ Penggunaan asam lemak -3 dalam pangan dengan asupan femak yang rendah. Seiring dengan

fungsional terus mengalami peningkatan seiring dengan meningkatnya kesadaran masyarakat, diperkirakan pasar

meningkatnya kesadaran publik akan pentingnya asam produk konsentrat asam lemak -3 ini akan terus

lemak ini. Asam lemak «-3 terutama EPA (C20:50-3, tumbuh (Baik et al., 2004), Sayangnya Indonesia masih

eicosapentaenoic  acid) dan  DHA  (C22:60-3, menggunakan konsentrat asam lemak -3 impor untuk

docosahexaencic acid) mempengaruhi kesehatan dalam pemenuhan kebutuhan pasar produk asam lemak -3
kisaran luas. Asam lemak ini diperiukan pada baik untuk pangan maupun farmasi

perkembangan otak dan retina (Spector, 1999; Crawford
et al, 1999; Rotstein et al., 1999), perkembangan otak
bayi prematur (Uauy dan Hoffman, 2000), mencegah
berbagai penyakit kanker (Terry ef al., 2003; Hardman et
al., 2004), meningkatkan keberhasilan dan menurunkan
efek samping kemoterapi pada pendesita kanker
{Hardman et al., 2002}, mencegah aterosklerosis dan

Walaupun sebagian besar sumber asam lemak
-3 adalah ikan dari perairan dingin, telah diketahui ikan
lokal Indonesia yaitu tkan lemuru mengandung asam
lemak tersebut dalam jumlah tinggi (Estiasih, 1996;
Estiasih, 2003). Minyak ikan lemuru yang merupakan
hasil samping pengolahan ikan, baik penepungan
berefek positif pada metabolisame lipida (Mori et al., malypuln pingalle ngan.b belum dir?anfakatkan3 secara
1999}, menurunkan gejala depresi (Tiemeier et al, Egt::]tiha:e :galnsﬂrm?;h ﬁ?imk ima_ 'me;d tu r:uk
2003), memperbaiki toleransi terhadap glukosa pada 2004 P 2935 '209 88 1 Aya_ : a;ml)m pada fahun
penderita diabetes (Mori et al., 1999), serta memperbaiki mencapal 9.£49.0 on { nonim, « 5).
Mutu minyak ikan hasil samping pengalengan

harapag_hldup penderita penyakit autoimun seperti lupus ikan lemuru cukup baik jka ditangani segera (Estiasih,
dan atrifis (Jolly et al,, 2001). " . - oo
2003). Penelitian mengenai pengayaan minyak ikan ini

Sumber asam lemak -3 yang utama adalah ' .
minyak ikan dengan penggunaan paling banyak dalam dengan asam lemak -3 telah dilakukan di antaranya
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dengan metode inklusi urea (Estiasih, 1996) dan
pemadatan cepat (Estiasih dan Ahmadi, 2004). Metode
inklusi urea merupakan metode yang sederhana, dapat
dibuat dalam jumlah besar, dan murah (Guerrero dan
Belarbi, 2001). Metode ini berhasil meningkatkan kadar
asam lemak ®-3 dalam minyak ikan lemuru menjadi
70,22% (Estiasih, 1996) dan kondisi proses yang
optimum telah diteliti oleh Wanasundara dan Shahidi
(1999) dengan minyak yang digunakan adalah seal
bubbler oil. Sayangnya asam lemak w-3 yang dihasilkan
dalam bentuk asam lemak bebas.

Bentuk konsentrat asam lemak ®-3 yang
disukai adalah dalam bentuk trigliserida (Shahidi, 2002).
Asam lemak bebas walaupun daya serapnya dalam
pencemnaan tinggi (Nettleton, 1995), tetapi sangat tidak
stabil dan mudah teroksidasi (Cho et al., 1987). Bentuk
metil ester asam lemak mempunyai stabilitas yang lebih
baik dari bentuk asam lemak bebas (Cho et al., 1987),
tetapi daya serapnya dalam pencernaan sangat rendah
(Nettleton, 1995). Menurut Song et al., (1997) DHA lebih
cepat teroksidasi jika ada dalam bentuk trigliserida
dibandingkan bentuk etil ester, tetapi menurut hasil
penelitian Lee et al., (2003) DHA dalam bentuk etil ester
lebih mudah teroksidasi dibandingkan bentuk trigliserida.

Teknik untuk mengkonsentrasikan asam lemak
w-3 dalam bentuk trigliserida masih terbatas. Metode
yang telah dikembangkan adalah kristalisasi pelarut,
ekstraksi pelarut superkritis (SFE=supercritical fluid
extraction) (Chen dan Ju, 2001) dan pemadatan cepat
(Moffat et al., 1993). Kristalisasi pelarut tidak efisien
karena memerlukan penyaringan pada kondisi khusus
sedangkan SFE tidak ekonomis.

Teknik pemadatan cepat yang dikembangkan
oleh Moffat et al., (1993) terdiri dari pemadatan cepat
butiran minyak ikan dalam nitrogen cair, diikuti oleh
ekstraksi dengan aseton pada suhu -60°C. Trigliserida
yang hanya mengandung asam lemak jenuh atau
kombinasi dari asam lemak jenuh dan monoenoat
dihilangkan secara total pada proses ini. Proses ini
memperkaya minyak ikan dengan frigliserida tidak jenuh
secara sederhana dan tidak digunakan modifikasi kimia

Karena pada metode Moffat et al., (1993)
digunakan nitrogen cair yang mahal dan sulit ditangani,
Estiasih dan Ahmadi (2004) memodifikasi proses
tersebut dengan mengganti nitrogen cair dengan es
kering. Penelitian tersebut berhasil memperkaya minyak
hasil samping pengalengan ikan lemuru dengan asam
lemak -3 sebanyak 1,87 kali. Sayangnya kondisi
proses yang optimal untuk menghasilkan minyak kaya
asam lemak -3 tersebut belum diteliti.

Teknik optimasi dengan metode permukaan
respon (RSM=Response Surface Method) merupakan
pendekatan sistemalis yang memungkinkan sejumlah
variabel dipelajari secara simultan. Metode ini  efektif
untuk mengoptimalkan proses dan telah banyak
digunakan dalam penelitian optimasi (Wanasundara dan
Shahidi, 1999).
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Penelitian ini bertujuan untuk mencari kondisi
proses pemadatan cepat yang opfimum dengan
menggunakan metode permukaan respon. Faktor yang
dikaji adalah rasio pelarut:minyak dan lama ekstraksi.
Kedua faktor tersebut dipilih karena berimplikasi
ekonomi. Respon yang diteliti adalah hasil perkalian
antara kadar EPA+DHA dengan rendemen. Kadar
EPA+DHA merupakan faktor yang ditingkatkan dan
rendemen dijadikan parameter karena mempengaruhi
jumlah  produk yang dihasikan sehingga akan
berpengaruh terhadap harga produk.

METODOLOGI

Bahan dan alat

Bahan baku yang digunakan adalah minyak
ikan hasil samping pengalengan ikan lemuru (Sardinella
longiceps) yang diambil dalam bentuk segar (baru
dihasilkan) dari PT Blambangan Raya - Muncar
Banyuwangi.

Bahan-bahan kimia yang digunakan adalah
standar asam lemak (C12:0, C14:0, C16:0, C18:0,
C18:1-09, C18:2-w6, C18:3-w3, C20:0, C20:4-w6,
C20:5-03, C22:6-w3) (Sigma Co.); aseton (teknis);
etanol, NaOH, toluena, asam oksalat, asam asetat,
kloroform, KI, pati, akuades, p-anisidin, isooktana, asam
nitrat, CaCOs, larutan Fe, larutan Cu, reagen molibdat-
vanadat, fosfat, HCI, heksana, KOH, metanol, Na:EDTA
(pro analysis) dari Merck dan Sigma Co.; kertas saring
Whatman No.1; gas helium, gas hidrogen, gas nitrogen
(PT Aneka Gas, Yogyakarta); dan es kering dari PT
Fujigas, Surabaya.

Peralatan yang digunakan adalah freezer
(Gea), kromatografi gas (GC-14B Shimadzu), integrator
(Chromatopac C-R6A Shimadzu), neraca analitik, color
reader (Minolta), alat-alat gelas, spektroskopi serapan
atom, pengaduk magnet, rotavapor  (Buchi),
spekirofotometer, sentrifusa, labu destilasi sterling-
bidwell, dan toples palstik berutup untuk preparasi
sampel

Metode

Karakterisasi minyak hasil samping pengalengan

Karakteristik minyak dillakukan untuk mengetahui
apakah minyak ikan tersebut masih layak untuk
dikonsumsi dan memenuhi standar mutu Intemational
Association of Fish Meal Manufacturers untuk food grade
fish oil (Bimbo, 1998). Melode yang digunakan untuk
menganalisis parameter mutu tersebut adalah sebagai
berikut: kadar Fe, Cu dengan spektroskopi serapan atom
(AOAC, 1990), kadar fosfor (IJUPAC, 1979), kadar air
distilasi toluena (IUPAC, 1979), 1979), kadar asam
lemak bebas (AOCS, 1989), dan bilangan peroksida
(AOAC, 1990).
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Pemadatan cepat
Pemadatan cepat dilakukan dengan metode
Moffat et al., (1993) yang dimodifikasi sebagai berikut:

Minyak ikan diteteskan dengan pipet pasteur
pada labu yang berisi campuran aseton (telah
didinginkan pada suhu -40°C selama 24 jam) dan es
kering (suhu campuran aseton dan es kering <-40°C).
Rasio aseton:es kering adalah 1:1 (v:b), sedangkan
rasio pelarut (aseton):minyak ikan (v:b) diatur sesuai
perlakuan.

Butiran minyak memadat secara cepat dan
membentuk butiran padat minyak ikan. Butiran padat
minyak ikan tersebut kemudian diekstraksi dengan
aseton pada suhu -40°C. Lama ekstraksi diatur sesuai
perlakuan. Butiran padat minyak ikan dipisahkan dari
aseton dengan penyaringan menggunakan kertas saring
kasar pada suhu -40°C. Aseton dihilangkan dengan
evaporator berputar (suhu penangas air 30°C) sehingga
diperoleh minyak kaya asam lemak -3.

Optimasi dengan metode permukaan respon (RSM)

Rancangan percobaan yang digunakan dalam
RSM ini adalah Rancangan Komposit Pusat (Central
Composite Design). Supaya taraf faktor yang diuiji telah
mendekati optimum seperti disyaratkan (Montgomery,
1984) maka dilakukan penelitian  pendahuluan.
Penelitian pendahuluan bertujuan untuk mendapatkan
grafik respon yang berbentuk lengkung (curvature)
sehingga daerah eksplorasi yang digunakan sudah
mendekati optimum.  Menurut Montgomery (2001)
rancangan percobaan dalam RSM yang tepat jika telah
terdapat lengkungan adalah Rancangan Komposit Pusat.
Rancangan percobaan ini dapat dilihat pada Tabel 2
dengan tiga kali ulangan.

Variabel yang diteliti pada penelitian ini adalah
rasio pelarut:minyak (v:b) (X1) dan lama ekstraksi (Xa).
Respon yang dioptimasi (Y) adalah hasil perkalian dari
kadar EPA+DHA (%) dan rendemen (% b/b) sehingga
diperoleh satu respon, karena hasil yang diharapkan
adalah satu titik optimum untuk masing-masing variabell
yang diteliti. Pemilihan satu respon ini didasarkan pada
alasan bahwa jika diaplikasikan hanya ada satu titik
optimum untuk masing-masing variabel dan respon yang
dioptimasi telah mencakup semua parameter yang ingin
dimaksimumkan yaitu kadar EPA, kadar DHA, dan
rendemen. Jika masing-masing parameter tersebut
dijadikan respon, maka ftitk optimum untuk setiap
variabel akan berbeda sehingga diperoleh beberapa titik
optimum untuk setiap variabel.

Analisis data dilakukan dengan program
Design Expert DX6.10.0 (trial version). Analisis kadar
EPA dan DHA dilakukan dengan kromatografi gas
(metilasi metode Christopherson dan Glass, 1969).

Karakterisasi minyak kaya asam lemak «-3 dan
pemurnian

Karakterisasi dilakukan untuk mengetahui mutu
minyak yang dihasilkan dengan mengacu pada standar
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seperti minyak ikan asal. Jika ada parameter mutu yang
melebihi batas standar maka dilakukan proses
pemurnian dengan pengkelatan untuk menurunkan kadar
Fe atau Cu (Haagsma ef al, 1982), pemumian dengan
alkali untuk menurunkan kadar asam lemak bebas dan
tingkat oksidasi (bilangan peroksida, bilangan anisidin,
dan bilangan Totox) (Hogdson, 1995), penghilangan gum
(degumming) untuk menurunkan kadar fosfor (de Greyt
dan Kellens, 2000), dan pemucatan (bleaching) untuk
memperbaiki warna (Hogdson, 1995).

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakteristik mutu minyak hasil samping
pengalengan
Karakteristk ~ minyak ~ hasil  samping

pengalengan ikan lemuru dapat dilihat pada Tabel 1.
Secara umum minyak ikan ini memenuhi standar mutu
kecuali kadar Fe. Implikasi kadar Fe yang melebihi
standar adalah terhadap stabilitas oksidasi minyak
sehingga mempengaruhi daya simpan.

Optimasi dengan metode permukaan respon

Data optimasi dengen metode permukaan
respon disajikan pada Tabel 2. Pemilihan rancangan ini
didasarkan bahwa taraf faktor yang diuji telah mendekati
optimum dari hasil penelitian pendahuluan sehingga
diduga telah terdapat lengkungan (curvature). Menurut
Montgomery (1984), model yang digunakan untuk
percobaan yang telah relatif mendekati optimum adalah
model ordo kedua. Rancangan percobaan yang sesuai
untuk model ordo kedua adalah Rancangan Komposit
Pusat.

Penentuan model yang sesuai

Metode permukaan respon digunakan untuk
menentukan model yang sesuai. Model yang dievaluasi
mencakup linear, 2F| (interaksi), kuadratik, atau kubik.
Menurut Chen et al., (2005), analisis model digunakan
untuk menentukan model yang sesuai dalam metode
permukaan respon.

Proses  pemilihan model dilakukan
berdasarkan: uraian jumlah kuadrat (JK) dari urutan
model (sequential model sum of square), uji simpangan
model (lack of fit test), dan ringkasan model secara
statistik (model summary statistics).

Pemilihan model berdasarkan  sequential
model sum of square (Tabel 3) menunjukkan bahwa
model yang signifikan adalah model kuadratik atau kubik,
dan model linear dan 2F| (interaksi) tidak signifikan.
Signifikansi ini dilinat dari nilai P (Prob>F) kurang dari 5%
(P<5%). Menurut Chen et al., (2005), model dengan nilai
P (P>F) kurang dari 0,05 dinyatakan sebagai signifikan.
Model yang dipilih adalah mode! polinomial dengan ordo
tertinggi.
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Tabel 1. Karakteristik minyak hasil samping pengalengan ikan lemuru, minyak kaya asam lemak v-3, dan hasil pemurnian

ParameterMutu | Standar oAsal Minyak Kaya Asam Hasil Pemurnian
Air dan kotoran, % 0,5-1 tidak terdeteksi tidak terdeteksi lidak terdeteksi
Asam lemak bebas, % oleat 1-7 0,53 4,90 490
Bilangan peroksida, meg/kg 3-20 8,41 L I 1,79
Bilangan anisidin 4-60 18 14,20 1420
Bilangantotox | 1060 | 3482 — 2 " S
Warmna, Gardner <14* L=3263" L = 54,68* L =54,68*
+a=1947" +a=1530" +a = 15,30"
+b = 26,33** +b = 58,26™ +b = 58,26™*
Fe, ppm 0507 | 3,25 59,14* o og1g
Cu, ppm <0,3 fidak terdeteksi 3.50*% 1,66**
P, ppm 5-100 0,32 58,95 58,95

* Standar Gardner, alat tidak tersedia

** Pengukuran warna dengan Color Reader, L=kecerahan, +a=warna ke arah merah, +b=warna ke arah kuning

*** Melebihi batas standard

Tabel 2. Rancangan Komposit Pusat pada optimasi pemadatan cepat

T T epA* | Rendemen | ResponY*
o (%)
31 12 -1 -1 23,38 0,92 3334 |
51 | 12 + A4 [ 2282 054 17,57 |
31 | 3% -1 + 20,61 221 64,47
511 36 +1 +1 20,73 1,61 45,79
41 24 0 0 18,14 6,39 187,28
41 24 0 0 20,29 585 185,43
41 24 0 0 18,26 629 | 180,70
4:1 24 0 0 20,90 6,14 187,28
4:1 24 0 0 19,76 571 182,05
2,586:1 24 -1,414 0 14,98 0,72 15,48
541441 24 +1,414 0 14,10 0,55 11,42
4 7,032 0 -1414, 17,56 0,40 - 995
41 40,968 0 +1,414 14,93 077 16,90
* Berdasarkan persentase luas area puncak asam lemak yang diidentifikasi terhadap total luas area
semua puncak asam lemak yang muncul pada kromatogram
** Hasil perkalian antara rendemen (%) dan kadar EPA+DHA (%)
Tabel 3. Uraian jumlah kuadrat dari urutan model (Sequential Model Sum of Square)
- Sumber Jumish Wuadrat | Fhit . Prob>F Keterangan
i Kuadrat | Tengah | s o ;
Rata-rata 1,193 X105 | 1 1,193 X 10° -
Linear 132443 | 2 662,22 0,10 0,9029
2FI 212 | 1 2,12 2,968 X 104 09866 | N
Kuadratik 6401216 | 2 32006,08 1218,15 <0,00001 | Suggested
Kbk WIS 7357 1000 | 001789 | Alased
| Residu 3679 ] 5 7,36

Model ordo terlinggi berdasarkan sequential
mode/ sum of square ini adalah kubik, tetapi model ini
dinyatakan tidak dianjurkan (aliased) karena maodel
tersebut  terlalu  kompleks. Montgomery  (2001)
menyatakan bahwa Rancangan Komposit Pusat sebagai
rancangan ordo kedua tidak memiliki data yang cukup
untuk mendukung model kubik secara sempurna.
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Berdasarkan analisis ini maka model yang terpilih adalah
madel kuadratik.

Pemilihan model yang kedua adalah berdasarkan
uji simpangan model seperi ditunjukkan Tabel 4. Model
dianggap tepat jika nilai P>0,05 (P>5%) yang berarti
ketidaktepatan model berpengaruh tidak nyata. Model
linear dan 2F| menunjukkan tidak tepat. Model yang
tepat adalah kuadratik dan kubik, tetapi kubik tidak
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dianjurkan (aliased) sehingga model yang terpilih adalah
model kuadratik.

Proses pemilihan model selanjutnya adalah
berdasarkan ringkasan model secara statistik (Tabel 5).
Parameter yang digunakan untuk memilih model yang
tepat adalah standar deviasi terendah, R-square
tertinggi, Adjusted R-square tertinggi, Predicted R-square
tertinggi, dan PRESS (Prediction Error Sum of Square)
terendah. Diantara model yang memenuhi kriteria
tersebut adalah model kuadratik.

Berdasarkan tiga proses pemilihan model tersebut
model yang sesuai untuk minyak hasil samping
pengalengan adalah model kuadratik. Hasil analisis
ragam dari permukaan respon kuadratik menunjukkan
model kuadratik mempunyai  pengaruh yang nyata
terhadap respon.

Berdasarkan ringkasan statistik pada Tabel 5
model kuadratik mempunyai standar deviasi terkecil
dibandingkan model lain dengan nilai AdiR? tertinggi
sebesar 0,9952. Berarti variabel rasio pelarut:minyak
dan lama ekstraksi berpengaruh terhadap keragaman
respon sebesar 99,52% sedangkan sisanya sebesar
0,48% dipengaruhi faktor lain yang tidak dijadikan
variabel yang diteliti.

Persamaan polinomial kuadratik yang diperoleh
adalah: Y= 589,61378X: — 23,74709X, -72,12877X+2 -
0,50089X22 — 0,060625X1Xz — 129,543784 dimana Xi=
rasio pelarut:minyak dan Xz2=lama ekstraksi.

Permukaan respon dan titik optimum

Permukaan respon dari minyak hasil samping
pengalengan berbentuk maksimum yang dapat dilihat
dari tanda — (minus) untuk koefisien X+? dan Xz? dari
persamaan dari persamaan polinomial kuadratik yang
diperoleh. Grafik respon pada Gambar 1 yang
digambarkan oleh garis putus-pusius sejajar sumbu X
dan Y menunjukkan bahwa untuk kedua variabel
peningkatan variabel menyebabkan respon meningkat

sampai tercapai titik optimum dan peningkatan lebih
lanjut menyebabkan respon menurun.

Kurva permukaan respon dapat dilihat pada
Gambar 2 yang memperjelas hubungan antara rasio
pelarut:minyak dan lama ekstraksi dengan respon yang
berbentuk kuadratik.

Dari Tabel 2 terlihat bahwa proses pemadatan
cepat pada rasio pelarut:minyak dan lama ekstraksi yang
bervariasi meningkatkan kadar EPA+DHA. Peningkatan
tersebut dalam kisaran yang sama untuk variasi rasio
pelarut:minyak 3:1 sampai 5:1 dan lama ekstraksi 12
sampai 36 jam. Pada variasi yang jauh dari titik pusat,
baik untuk rasio pelarut:minyak maupun lama ekstraksi,
peningkatan kadar EPA+DHA lebih rendah.

DESIGN-EXPERT Piot Min Kalen
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Gambar 1. Grafik respon

Tabel 4. Uji simpangan model (lack of fit test)

Sumber | Jumiah | d f Fhit 8 Keterangan
Linear [ 6416141 | 6 1069357 | 116271 | <0,0001 | Signifkan
| 2F 64159,29 5 12831,86 1395,21 <0,0001 | Signifikan
Kuadratik 147,13 3 49,04 5,33 0,0628 | Suggested i
Kubik 3,090 X 10° 1 3,098 X 10° 3,366 X 10¢ 09986 | Aliased i
Galat 36,79 4 9,20
Tabel 5. Ringkasan model secara statistik (model summary statistics)
Linear 80.12 0.0202 -0.1757 -0.5407 1.009E+005
2FI | 8446 0.0202 -0.3063 -1.1800 1.428E+005 -
Kuadratik 513 0.9972 0.9952 0.9832 1103.75 Suggested
Kubik 271 0.9994 0.9987 0.9991 57.48 Aliased
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DESIGN-EXPERT Plot

Minyak Kaleng

Gambar 2. Kurva permukaan respon

Pada Tabel 2 terlihat bahwa proses pemadatan
cepat pada rasio pelarut:minyak dan lama ekstraksi yang
bervariasi meningkatkan kadar EPA+DHA. Peningkatan
tersebut dalam kisaran yang sama untuk variasi rasio
pelarut minyak 3:1 sampai 5:1 dan lama ekstraksi 12
sampai 36 jam. Pada variasi yang jauh dari titik pusat,
baik untuk rasio pelarut:minyak maupun lama ekstraksi,
peningkatan kadar EPA+DHA lebih rendah.

Pada lama ekstraksi yang pendek dan rasio
pelarut:minyak yang rendah rendemen cenderung
rendah.  Rendemen mencapai optimum pada titik
tertentu dan perluasan lama ekstraksi dan rasio
pelarutminyak cenderung menurunkan rendemen.
Faktor yang membentuk hubungan kuadratik dari respon
yang diteliti (kadar EPA+DHA dan rendemen) adalah
rendemen.

Titik optimum untuk rasio pelarut:minyak dan lama
ekstraksi diperoleh dari hasil analisis kanonik yaitu rasio
pelarut:minyak 3,95:1 dan lama ekstraksi 24,93 jam atau
24 jam 55 menit 48 detik. Respon pada kondisi optimum
ini diprediksi sebesar 184,54.

Pada lama ekstraksi yang pendek dan rasio
pelarutminyak yang rendah rendemen cenderung
rendah.  Rendemen mencapai optimum pada fitik
tertentu dan perluasan lama ekstraksi dan rasio
pelarutminyak cenderung menurunkan rendemen.
Faktor yang membentuk hubungan kuadratik dari respon
yang diteliti (kadar EPA+DHA dan rendemen) adalah
rendemen.

Titik optimum untuk rasio pelarut:minyak dan lama
ekstraksi diperoleh dari hasil analisis kanonik yaitu rasio
pelarut:minyak 3,95:1 dan lama ekstraksi 24,93 jam atau
24 jam 55 menit 48 detik. Respon pada kondisi optimum
ini diprediksi sebesar 184,54.

Minyak kaya asam lemak ©-3 yang dihasilkan pada
kondisi proses optimum

Kadar EPA+DHA minyak kaya asam lemak -3
yang dihasilkan pada rasio pelarut:minyak dan lama
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ekstraksi yang optimum dapat dilihat pada Tabel 6.
Tingkat pengayaan EPA+DHA (rasio kadar EPA+DHA
minyak kaya asam lemak -3 dengan kadar EPA+DHA
minyak asal) adalah 1,60. lebih rendah dari hasil
penelitian  sebelumnya (Estiasih dan Ahmadi, 2004)
yaitu 1,87 kali. Perbedaan tersebut disebabkan pada
peneliian  sebelumnya rasio pelarut:minyak yang
digunakan adalah 5:1 dan lama ekstraksi 48 jam. Pada
penelitian tersebut rendemen yang diperoleh 9,73%
dengan kadar EPA+DHA 36,37% yang berasal dari
minyak ikan dengan kadar EPA+DHA 19,69%. Hasil
tersebut tidak berbeda jauh dengan hasil penelitian ini,
tetapi pada penelitian ini kendisi proses lebih ekonomis
dilihat dari lama ekstraksi lebih pendek dan rasio
pelarut:minyak lebih rendah.

Dari Tabel 6 terlihat bahwa tingkat pengayaan
EPA lebih tinggi dibandingkan DHA.  Dilihat dari
ketidakjenuhan dan titik leleh, DHA lebih tidak jenuh dan
mempunyai fitik leleh yang lebih rendah dibandingkan
DHA (Gunstone, 1996).

Tabel 6. Minyak kaya asam lemak -3 yang dihasilkan pada
kondisi optimum

-~ Minyak Minyak Kaya
Sy  Asal | Asamlemak o-3

Kadar EPA (%) 11,71 21,24
Kadar DHA (%) 9,11 11,99
Kadar EPA+DHA (%) 20,82 33.23
Pengayaan EPA - 1,81 kali
Pengayaan DHA  1,32kali
Pengayaan EPA+DHA 1,60 kali
Rendemen 940%

Pada proses pengayaan ini faktor yang

mempengaruhi pelarutan asam lemak dalam aseton
selama ekstraksi tidak hanya ketidakjenuhan dan titik
leleh saja, EPA dan DHA diekstrak tidak dalam bentuk
asam lemak bebas tetapi dalam bentuk trigliserida. Jenis
asam lemak lain dan posisi asam-asam lemak dalam
kerangka gliserol trigliserida ikut mempengaruhi titik leleh
(Gunstone, 1996). Kemungkinan sebagian besar EPA
ada dalam frigliserida yang mempunyi titik leleh yang
lebih rendah dibandingkan trigliserida yang mengandung
DHA.

Penelitian Wanasundara dan Shahidi (1999)
mengenai optimasi inklusi urea menunjukkan bahwa
pada proses kristalisasi urea ada tendensi peningkatan
kadar DHA lebih tinggi dari EPA. Grafik respon kadar
DHA  menunjukkan maksimum sedangkan EPA
minimum. Perbedaan tersebut disebabkan perbedaan
kemampuan kedua jenis asam lemak tersebut dalam
membentuk kompleks dengan urea.

Dari penelitian ini dan penelitian sebelumnya
(Wanasundara dan Shahidi, 1999) dapat disimpulkan
bahwa pada pembuatan konsentrat asam lemak -3 ada
preferensi jenis asam lemak -3 fertentu yang
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meningkat. Preferensi tersebut tergantung dari metode
yang digunakan.

Jika dibandingkan dengan produk minyak ikan
komersial, minyak kaya asam lemak «-3 yang dihasilkan
dari penelitian ini dilihat dari kadar EPA+DHA setara
dengan minyak ikan komersial yang berasal dari ikan
perairan subtropik (Tabel 7). Produk hasil penelitian ini
tidak dapat digolongkan ke dalam konsentrat asam
lemak w-3. Kadar EPA+DHA yang lebih rendah dari
konsentrat asam lemak -3 komersial disebabkan kadar
EPA+DHA dar minyak ikan asal sangat rendah
dibandingkan minyak ikan dari perairan subtropik. Hasil
penelitian Moffat et al., (1993) menunjukkan bahwa
metode pemadatan cepat dengan bahan baku ikan
sejenis lemuru yaitu sardin (Sardina pilchardus) dengan
kadar EPA+DHA 33% dapat meningkatkan kadar asam
lemak tersebut menjadi 54%.

Karakteristik mutu minyak kaya asam lemak ©-3 dan
pemurnian

Karakteristik mutu minyak kaya asam lemak w-
3 yang dihasilkan pada kondisi proses yang optimum
dapat dilihat pada Tabel 1. Secara umum mutu minyak
tersebut memenuhi standar, kecuali kadar Fe dan Cu.

Pemadatan cepat menyebabkan peningkatan
kadar asam lemak bebas. Asam lemak bebas karena
mempunyai titik leleh yang lebih rendah dari trigliserida
dan bersifat larut dalam aseton menyebabkan
terakumulasi dalam minyak kaya asam lemak -3 yang
dihasilkan. Peningkatan jumlah asam lemak bebas juga
konsisten dengan hasil penelitian Moffat et al., (1993)
serta Estiasih dan Ahmadi (2004).

Indikator tingkat oksidasi yaitu bilangan
peroksida, anisidin, dan totox mengalami penurunan
dibandingkan minyak ikan asal. Penurunan tersebut
kemungkinan  disebabkan  produk-produk  oksidasi
tersebut kurang larut dalam aseton atau mengalami
penguapan selama proses evaporasi.  Penelitian
sebelumnya (Estaisih dan Ahmadi, 2004) menunjukkan
fenomena yang berbeda vyaitu bilangan peroksida
mengalami peningkatan pada minyak kaya asam lemak
®-3 yang dihasilkan. Perbedaan tersebut disebabkan
perbedaan sifat bahan yang digunakan. Pada penelitian

ini digunakan bahan segar dengan bilangan peroksida
yang rendah sedangkan pada penelitian sebelumnya
digunakan minyak yang telah mengalami oksidasi yang
intensif yang ditunjukkan oleh bilangan peroksida 39,97
meq/kg. Perbedaan jenis peroksida yang terbentuk
kemungkinan mempengaruhi sifat pelarutan dalam
aseton selama ekstraksi.

Karena kadar Fe dan Cu melebihi batas
standar maka dilakukan pemurnian dengan pengkelatan
dengan menggunakan Na;EDTA. Jumlah Na:EDTA yang
digunakan didasarkan pada 1 mol EDTA bereaksi
dengan 1 mol logam (Harjadi, 1992). Pengkelatan
berhasil menurunkan keduanya, tetapi kadamya masih
melebihi batas mutu. Kemungkinan jenis pengkelat
mempengaruhi  keberhasilan  proses  pembentukan
kompleks dengan logam ini.

KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Minyak hasil samping pengalengan ikan
lemuru secara umum mempunyai mutu sesuai standar
food grade fish oil sehingga layak untuk dikonsumsi.
Hubungan antara rasio pelarutminyak dan lama
ekstraksi dengan respon kadar EPA+DHA dan rendemen
menunjukkan hubungan polinomial kuadratik. Kondisi
proses untuk menghasilkan kadar EPA+DHA serta
rendemen yang optimum pada pemadatan cepat adalah
rasio pelarut:minyak 3,95:1 dan lama ekstraksi 24,93 jam
atau 24 jam 55 menit 48 detik. Pada kondisi optimum ini
kadar EPA+DHA meningkat 1,60 kali menjadi 33,33%
dan rendemen 9,40%. Mutu minyak kaya asam lemak
-3 secara umum memenuhi standar kecuali kadar Fe
dan Cu. Pengkelatan berhasil menurunkan kadar kedua
jenis logam tersebut.

Saran

Perlu dilakukan penelitian  lebih  lanjut
mengenai jenis pengkelat yang digunakan dan kondisi
pengkelatan yang paling optimum untuk menurunkan
kadar Fe dan Cu.

Tabel 7. Perbandingan minyak kaya asam lemak -3 dengan produk komersial

Jenis Kategori | Kadar }EPA | Kadar DHA Total EPA+DHA (%)
, ; b S (%)
Minyak hati ikan kod (cod liver oil)* Minyak ikan % 9-11 20
Fish body oil* Minyak ikan 18 12 D
Standar konsentrat” Konsentrat 30-33 20-22 60
Konsentrat DHA* Konsentrat 10 50 60
Konsentrat EPA* o Konsentrat 50 10 60
Minyak kaya asam lemak -3 Minyak ikan 21,24 199 333

*Sumber: Anonim (2004)
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