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ABSTRAK

OPTIMASI ANALISIS KADAR ASPARTAM DALAM MINUMAN RINGAN
DENGAN KROMATOGRAFI CAIR KINERJA TINGGI

Oleh :

Ghassani Alifah
NIM 13630041

Pembimbing
Dr. Imelda Fajriati, M. Si.

Penelitian tentang optimasi analisis kadar aspartam dalam minuman ringan dengan
kromatografi cair kinerja tinggi bertujuan untuk mengetahui kondisi optimum dari
penentuan aspartam secara kromatografi cair kinerja tinggi yang meliputi, variasi fase
gerak, komposisi fase gerak, pH, kecepatan laju alir, parameter kromatografi, validasi
metode serta kadar aspartam dalam sampel minuman ringan.

Kromatografi cair Kkinerja tinggi yang digunakan adalah fase terbalik
menggunakan detektor UV dengan panjang gelombang 214 nm. Kolom yang
digunakan adalah LiChrosper 100-RP 18 dengan panjang kolom 250 x 4,0 mm.
Variasi fase gerak yang digunakan adalah metanol:asam asetat dengan komposisi
40:60, 50:50, 60:40, dan 65:35 (v/v) dan asetonitril:asam asetat 10:90, 15:85, 20:80,
dan 25:75 (v/v).

Hasil penelitian menunjukan bahwa kondisi optimum di dapatkan fase gerak
metanol:asam asetat pH 4 (65:35 v/v) dengan laju alir sebesar 0,8 mL/menit. Fase
gerak metanol:asam asetat (65:35 v/v) menghasilkan nilai resolusi, nilai efisiensi dan
HETP berturut-turut sebesar 1,229; 2332,461; dan 107,183. Hasil penelitian
menunjukan metode analisis memiliki linieritas sebesar 0,9992. Hasil akurasi
berturut-turut untuk level sedang, rendah dan tinggi adalah 118,2%, 95,4%, dan
101,3%. Presisi terbaik yang dihasilkan sebesar 0,75%. Kadar yang dihasilkan dari 3
sampel minuman ringan yaitu sampel A,B dan C dengan kadar berturu-turut sebesar
110,75; 80,46; dan 110,81 mg/kg. Ketiga kadar tersebut tidak melebihi ambang batas
yang ditentukan yaitu 0-40 mg/kg.

Kata kunci : Aspartam, KCKT, Minuman ringan, Pemanis buatan

Xviii



BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Kecenderungan saat ini tingkat konsumsi masyarakat terhadap makanan dan
minuman instan semakin meningkat. Berbagai pelaku industri makanan dan
minuman berlomba-lomba mengeluarkan inovasi makanan dan minuman untuk
menarik minat konsumen. Salah satu cara agar menarik konsumen adalah dengan
menambahkan bahan tambahan pangan. Peraturan pemerintah nomor 28 tahun
2004 tentang keamanan, mutu, dan gizi pangan pada bab | pasal 1 menyebutkan,
yang dimaksud dengan bahan tambahan pangan adalah bahan yang ditambahkan
ke dalam makanan untuk mempengaruhi sifat atau bentuk atau produk makanan.

Bahan tambahan pangan dapat berupa pengawet, pemanis, penguat rasa,
pengental, dan lain sebagainya. Selain dinilai dapat meningkatkan kualitas, bahan
tambahan pangan juga dinilai relatif murah dan terjangkau. Adapun tujuan
penambahan BTP secara umum adalah meningkatan nilai gizi makanan,
memperbaiki nilai estetika dan sensori makanan, serta memperpanjang umur
simpan (shelf life) makanan (Cahyo, 2006)

Salah satu bahan tambahan pangan yang sering digunakan adalah pemanis.
Pemanis merupakan senyawa kimia yang sering ditambahkan dan digunakan untuk
keperluan produk olahan pangan, industri, dan minuman serta makanan kesehatan.

Pemanis berfungsi untuk meningkatkan cita rasa dan aroma, memperbaiki sifat



fisik, sebagai pengawet, memperbaiki sifat-sifat kimia, mengembangkan jenis
minuman dan makanan dengan jumlah kalori terkontrol dan sebagai bahan
subsitusi pemanis utama (Sakidja, 1989).

Pemanis dikategorikan ke dalam dua yaitu pemanis buatan dan pemanis
alami. Kecenderungan saat ini pemanis buatan banyak digunakan dalam produk
olahan minuman. Hal ini disebabkan karena pemanis buatan memiliki tingkat
kemanisan yang sama bahkan lebih dengan pemanis alami dan harganya yang
relatif murah daripada zat gula namun tidak memiliki kandungan gizi. Penggunaan
pemanis buatan yang berlebihan akan menimbulkan dampak toksik yang tidak
baik pada kesehatan. Adapun dampak toksik yang disebabkan oleh pemanis buatan
antara lain sakit kepala/migrain, mulut kering, mual, muntah, diare, dan kanker
kandung kemih. Kini sudah banyak beredar pemanis buatan yang digunakan
sebagai pengganti gula, seperti Aspartame, sakarin, sukrosa dan natrium siklamat.

Pemanis yang sering digunakan dalam industri makanan dan minuman salah
satunya adalah aspartam. Aspartam merupakan pemanis sintetis yang dikenal
dengan nama dagang equal dan nama kimia aspartil fenilalanin merupakan
pemanis yang digunakan dalam produk-produk minuman ringan. Aspartam
termasuk pemanis rendah kalori dan penggunannya sudah disetujui tetapi tetap
harus memperhatikan kadar yang terkandung dalam suatu minuman. Aspartam
mempunyai nilai kalori 17 kjoule/g, sebagaimana senyawa protein yang lain

karena tingkat kemanisannya yang tinggi yaitu sekitar 160 sampai 200 kali lebih



manis dari gula pasir. Aspartam hanya digunakan sedikit sehingga dapat
dikelompokkan sebagai pemanis “non-nutrisi” (Rohman, 2011).

Konsumsi aspartam dalam jumlah besar dapat memberikan efek negatif
terhadap tubuh. Di dalam tubuh, aspartam akan termetabolisme menjadi
fenilalanin, asam aspartat, dan metanol (Butchko, 2002). Beberapa penelitian
menunjukan bahwa penggunaan aspartam sebagai pemanis pada makanan dan
minuman dapat memicu timbulnya beberapa penyakit seperti alzheimer, epilepsi,
tumor otak, stroke, dan penyakit jantung. Namun demikian, pemakaian aspartam
sebagai pemanis buatan masih diijinkan Oleh FDA (Food and Drug
Administration) dengan batas-batas pemakaian yang dianjurkan agar
penggunaanya aman (Maisons and Alfort, 2002).

Penggunaan aspartam banyak digunakan di industri besar, salah satunya
produk kemasan minuman, baik berupa minuman serbuk ataupun minuman
kemasan siap saji. Contoh produk minuman siap saji yaitu seperti es teh, nata de
coco, dan minuman sari buah. Peredaraan minuman siap saji banyak diminati oleh
kalangan anak-anak, namun kecenderungan anak-anak tidak begitu
memperhatikan bahaya yang ditimbulkan dari minuman yang mengandung
aspartam.

Adanya analisis mengenai kadar aspartam yang terdapat dalam minuman
ringan di pasaran perlu dilakukan, mengingat banyak jenis minuman yang tidak
mencantumkan kadarnya. Salah satu metode penetapan kadar pada aspartam

adalah dengan menggunakan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT). Metode



KCKT dinilai efisien dalam menentukan kadar suatu senyawa, dimana adanya
pemisahan yang baik antara senyawa satu dengan senyawa yang lainnya.
Keuntungan yang diperoleh dengan menggunakan metode KCKT yaitu cepat, daya
pisah yang baik, peka, kolom dapat dipakai kembali, ideal untuk molekul besar
dan ion, mudah memperoleh kembali cuplikan (Johnson and Stevenson, 1998).
Pemilihan analisis menggunakan instrumen KCKT dibandingkan dengan insrumen
lain dikarenakan KCKT dapat bekerja dalam suhu kamar, dimana aspartam sangat
bergantung pada suhu. Suhu yang terlalu tinggi dapat menyebabkan senyawa
dalam pemanis aspartam terdegradasi.

Penetapan kadar asparatam dengan menggunakan KCKT sudah pernah
dilakukan oleh Dali, dkk. (2013) pada jajanan anak sekolah yang beredar di
Makassar. Hasil menunjukan bahwa 6 dari 7 sampel positif mengandung aspartam,
tetapi masih dalam batas yang ditentukan. Fase gerak yang digunakan adalah dapar
natrium dihidrogen fosfat (pH 2,6) dan asetonitril (82,5:17,5). laju alir 1,2
ml/menit. Penetapan kadar aspartam dengan KCKT juga sudah pernah di lakukan
oleh Hayun, dkk. (2004), sampel yang digunakan adalah minuman bersoda. Hasil
yang diperoleh satu dari lima sampel positif mengandung aspartam. Fase gerak
asetonitril : buffer asetat pH 5 (5:95) dengan laju alir 1,0 ml/menit.

Berdasarkan penelitian yang sebelumnya dalam analisis kadar aspartam yang
beredar, perlu adanya kaji ulang secara berkala dalam penentuan kadar aspartam
yang beredar di wilayah Yogyakarta. Penelitian ini dilakukan guna mengetahui

kadar aspartam yang terkandung pada minuman instan, apakah aspartam yang



terkandung melebihi ambang batas atau tidak, dengan mengadaptasi metode yang
dilakukan oleh Dali (2013) dan Hayun, dkk (2004) melalui optimasi penentuan
komposisi fasa gerak, pH dan kecepatan laju alir. Faktor pembeda antara
penelitian terdahulu dan yang dilakukan saat ini terletak pada kolom yang
digunakan yaitu LiChrosper 100 RP-18 dan fase gerak yang digunakan adalah
campuran asetonitril:asam asetat dan metanol:asam asetat. Optimasi menggunakan
kolom dan fase gerak tersebut belum dilakukan dalam penelitian sebelumnya.

Metode yang digunakan pada penelitian ini adalah metode KCKT fase
terbalik, yang terlebih dahulu dilakukan optimasi perbandingan komposisi fase
gerak, pH dan laju alir serta dilakukan uji validasi metode berupa linieritas, akurasi
dan presisi. Komposisi fase gerak yang digunakan adalah asetonitiril:asam asetat
dan metanol:asam asetat. Sejauh penelusuran pustaka, penelitian tentang optimasi
dan analisis kadar aspartam dengan menggunakan kolom LiChrosper 100 RP-18
dengan fase gerak asetonitril:asam asetat dan metanol:asam asetat belum pernah
dilakukan, terutama dalam mengkaji penentuan optimasi dalam analisis pemanis
aspartam pada sampel minuman gelas.
. Batasan Masalah

Batasan masalah yang diambil dari kebanyakan ruang lingkup yang ada di
dalam penelitian ini sebagai berikut :

1. Jenis kolom yang digunakan adalah LiChrosper 100 RP-18.

2. Sampel yang digunakan adalah minuman gelas kemasan yang banyak

beredar di wilayah Yogyakarta dengan tiga jenis sampel minuman yaitu



sampel A minuman rasa stroberi, sampel B minuman rasa kelapa dan

sampel C minuman rasa leci.

C. Rumusan Masalah

Rumusan masalah yang diambil sebagai berikut :

1.

Bagaimana optimasi elusi aspartam dengan menggunakan kolom LiChrosper
100 RP-18 variasi komposisi fase gerak (metanol:asam asetat dan
asetonitril:asam asetat), pH dan kecepatan laju alir.

Bagaimana parameter hasil elusi yaitu menggunakan fase gerak metanol:asam
asetat dalam kondisi optimum yang meliputi, waktu retensi, resolusi, efisiensi
dan HETP.

Menentukan validasi metode yang meliputi linieritas, akurasi dan presisi.
Berapa jumlah kadar aspartam dalam sampel, dengan jenis sampel meliputi,
sampel A adalah minuman rasa stroberi, sampel B adalah minuman rasa

kelapa dan sampel C adalah minuman rasa leci.

D. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan penelitian :

1.

Mempelajari optimasi elusi aspartam dengan menggunakan kolom LiChrosper
100 RP-18 variasi komposisi fase gerak (metanol:asam asetat dan
asetonitril:asam asetat), pH dan kecepatan laju alir.

Mempelajari parameter hasil elusi yaitu menggunakan fase gerak
metanol:asam asetat dalam kondisi optimum yang meliputi, waktu retensi,

resolusi, efisiensi dan HETP.



Menenetukan hasil dari validasi metode yang meliputi linieritas, akurasi dan
presisi.

Menentukan jumlah kadar aspartam dalam sampel, dengan jenis sampel
meliputi, sampel A adalah minuman rasa stroberi, sampel B adalah minuman

rasa kelapa dan sampel C adalah minuman rasa leci.

E. Manfaat Penelitian

1.

Bagi Mahasiswa

Menambah pengetahuan dan wawasan tentang analisis pemanis buatan
aspartam secara Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

Bagi Akademik

Sebagai bahan informasi dan referensi bagi mahasiswa yang akan
mengembangkaan metode analisis pemanis buatan aspartam dengan Metode
Kromatografi Cair Kinerja Tinggi.

Bagi Masyarakat

Memberikan informasi tentang analisis pemanis buatan aspartam dalam
minuman ringan untuk mengetahui kadar kandungan aspartam di beberapa

merek minuman ringan.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

1. Kondisi optimum hasil optimasi metode penetapan kadar aspartam
menggunakan kromatografi cair kinerja tinggi adalah menggunakan fase gerak
metanol : asam asetat (65:35 v/v) pH optimum adalah 4 dan kecepatan laju alir
sebesar0,8 mL/menit dengan menggunakan kolom LiChrosper 100 RP-18.

2. Hasil parameter dari fase gerak metanol : asam asetat (65:35 v/v), memiliki
nilai resolusi sebesar 1,229, 1,229 nilai efisiensi 2332.461 dan nilai HETP
107,183.

3. Validasi metode dari fase gerak metanol : asam asetat (65:35 v/v) memiliki
hasil yang baik, dengan nilai linearitas sebesar 0,9992. Akurasi dengan level
rendah, sedang dan tinggi masing-masing adalag 118,2%, 95,4%, dan 101,3%.
Presisi terbaik yang dihasilkan adalah 0,75%.

4. Kadar sampel A adalah minuman rasa stroberi sebesar 110,75 ppm, kadar
sampel B adalah minuman rasa kelapa sebesar 80,46 ppm dan kadar sampel C
adalah minuman rasa leci sebesar 110,81. Ketiga kadar sampel belum melebihi
ambang batas yang ditentukan yaitu 0-40 mg/kgBB (BPOM,2014).

B. Saran
1. Metode hasil optimasi untuk penelitian selanjutnya disarankan ditambahkan

fase gerak berupa larutan buffer untuk hasil yang lebih optimum.
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2. Aspartam yang digunakan lebih baik dipilih jenis aspartam yang memang
digunakan untuk analisis sehingga tidak banyak pengotor dan hasil lebih

optimum.
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LAMPIRAN

Lampiran 1.Hasil Optimasi Fase Gerak Asetonitril : Asam Asetat
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Asetonitril : Asam Asetat (10:90 v/v)
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Asetonitril : Asam Asetat (15:90)
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Lampiran 2. Optimasi Fase Gerak Metanol : Asam Asetat
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Fase Gerak Metanol : Asam Asetat (50:50 v/v)
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Lampiran 3. Hasil Optimasi Laju Alir Metanol : Asam Asetat
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Laju Alir Fase Gerak Metanol : Asam Asetat 0,8 mL/menit
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Lampiran 4. Hasil Optimasi pH Fase Gerak Metanol : Asam Asetat
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Lampiran 5. Perhitungan
A. Kadar Sampel
Y =0,5225x - 0,0636

1. Sampel A1l

Data AUC = 577611 , tR =4,423

_ 5,77611+0,0636
0,5225

X =11,17 ppm

2. Sampel A2

Data AUC = 632610, tR =4,425

_6,32610+0,0636
0,5225

X = 12,22 ppm

3. Sampel A3

Data AUC = 613402, tR = 4,428

_6,13402+0,0636 _
0,5225

X 11,86 ppm

1. Sampel B1

Data AUC = 449089, tR =4,570

__ 4,49089+0,0636 _
X == . 8,72 ppm
2. Sampel B 2

Data AUC = 434454 , tR =4,584

_ 4,34454+0,0636 _
0,5225

X 8,44 ppm
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. Sampel B3

Data AUC = 422655, tR = 4,621

_ 4,22655+0,0636
0,5225

X = 8,21 ppm

. Sampel C1

Data AUC = 622028, tR = 4,622

_ 6,22028+0,0636 _
0,5225

X 12,02 ppm

. Sampel C2

Data AUC = 595233, tR = 4,621

_5,95233+0,0636__
0,5225

X 11,51 ppm

. Sampel C3

Data AUC = 626980, tR = 4,620

_ 6,26980+0,0636 _
0,5225

X 12,12 ppm
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B. Data Akurasi

Kadar Aspartam | Replikasi | Replikasi 11 Replikasi 111
2 ppm 114308 119228 112754
4 ppm 192951 189205 203891
6 ppm 309627 311431 314334

Akurasi 2 ppm

1. Replikasi |

_ 1,14308+0,0636
0,5225

X= =2,30 ppm

% Recovery = = x 100 % = 117,3%

Replikasi Il

_ 1,19228+0,0636
0,5225

X = 2,40 ppm

% Recovery = == x 100% = 120,1%

Replikasi 11

_1,12754+0,0636
0,5225

X= = 2,3 ppm

% Recovery = == x 100% = 117,3%

Akurasi 4 ppm

1. Replikasi I

_1,92951+0,0636
0,5225

X = 3,81 ppm

% Recovery = =2 x 100% = 95,25 %

Replikasi 11

_ 1,89205+0,0636
0,5225

X = 3,74 ppm
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% Recovery = % x 100% = 93,50%

3. Repikasi Ill

_ 2,03891+0,0636
0,5225

X = 4,02 ppm

% Recovery = == x 100% = 100,5%

Akurasi 6 ppm

1. Replikasi |

_ 3,09627+0,0636
0,5225

X = 6,04 ppm

% Recovery = 2= x 100% = 100,6 %

2. Replikasi Il

_ 3,11431+0,0636 _
0,5225

X 6,08 ppm

% Recovery = 222 x 100% = 101,13 %

3. Replikasi Il

_ 3,14334+0,0636
0,5225

X = 6,13 ppm

% Recovery = 2% x 100% = 102,3%
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C. Data Presisi

Presisi 2 ppm
Replikasi Tr AUC/100000
[ 4,336 1,14308
I 4,336 1,19228
11 4,336 1,12754
SD = \/3(3,9995); 11,99168 _ ) ()33
_ 0,033 |
%RSD = L1523 § 100% = 2,86%
Presisi 4 ppm
Replikasi tR AUC/100000
[ 4,364 1,92951
I 4,364 1,89205
11 4,364 2,03891
SD = \/3(11,4600)6+ 34,34511 - 0,07625
_ 0,07625 _
% RSD = o538 © 100% = 3,9%
Presisi 6 ppm
Replikasi tR AUC/100000
[ 3,09627
1 3,11431
11 3,14334
SD = \/3(29,16638)6—87,495819 — 0’0235
%RSD = 222253 4 1009 = 0,7545%

3,1179




Lampiran 6. Gambar Penelitian

Gambar 1. Sampel Minuman Ringan

Gambar 2. Analisis KCKT
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Gambar 3. Desikator

Gambar 4. KCKT
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