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PENENTUAN KANDUNGAN TEMBAGA DAN T1MIUI
DALAM PRODUK SUSU KENTAL MANIS DENGAN

SPEKTROFOTOMETRI SERAPAN ATOM

INTISARI

ADYJiUllMASFJjADY
97 612 029

Telah dilakukan penelitian terhadap kandungan logam teinbaca dan t.nbal nada

kemasan berbentuk kaleng dengan menggunakan metode spekuofotometri serapan atom
Penelitian ini dilakukan 2laliap, tahap pertania yaitu preparrsi samoel 2,cara sampe. d.abukan dalam furnace kcmudian dide.truksfde.Jn la t ,r,a (HC

•HNO,) dengan perband.ngan ^: Ltahap kedt.a yai.u san.pcl yang (elah dkl>rnkW

Kata kunci: susu, konsentrasi, tenibaga, timbal, destruksi, spektrofotometer
serapan atom



THE MEASUREMENT OF COPPFR ANn I f t n

USIftG ATOMIC ABSORSPTION SPECTROPHOTOMETRY

ABSTRACT

ADYSUKjyJA_SETIADY
97 612 029
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BAB[

PENDAHULIAN

1.1 Latar Belakang

Makanan adalah kebutuhan pokok manusia yang secara langsung berperan

meningkatkan kesehatan sehingga manusia mampu melakukan kegiatan sehari-

hari secara baik. Fungsi makanan yaitu menjaga keberlangsungan hidup dan
menjaga agar makhluk hidup sehat Iahir dan batin. Selain itu, kualitas makanan

yang dikcnsumsi dapat berpengamh terhadap kualitas hidup dan perilaku makhluk

hidup itu sendiri. Oleh karena itu, setiap makhluk hidup selayaknya berusaha

untuk mendapatkan makanan yang baik seperti dinyatakan dalam FinnanNya:

"Hai orang-orang yang benman, makanlah diantara nzki yang baik-baik yang

Kami berikan kepadami, dan bersyukurlah kepada Allah, jika benar-benar

kepadaNya saja kamu menyembalf (QS Al-Baqarah: 172). "Dan makanlah

makanan yang halal lagi baik dari apa yang Allah telah rizkikan kepadamu, dan

bertakwalah kepada Allah yang kamu beriman kepadaNya (QS AI- Maidah: 88).

Dari ayat-ayat tersebut dapat disimpulkan bahwa makanan yang hams baik

ditinjau dari segi fisik dan psikologis, karena kualitas makanan berpengamh

terhadap kualitas makhluk hidup, terutama manusia.

Kualitas makanan atau bahan makanan di alam ini tidak terlepas dari

berbagai pengaruh seperti kondisi dan lingkungan, yang menjadikan layak atau

tidaknya suatu makanan untuk dikonsumsi. Eerbagai bahan pencemar dapat



terkandung di dalam makanan karena penggunaan bahan baku pangan
terkontaminasi, proses pengolahan, dan proses penyimpanan.( Maryam, 2002).

Sehingga tiuaklah heran, belakangan ini banyak jenis makanan yang

beredar di masyarakat tidak terjamin lagi keamanannya. Khususnya karena

terkontaminasi oleh bahan-bahan kimia atau senyawa-senyawa kimia diantaranya
logam-logam berat seperti timbal (Pb). kadmium (Cd), atau merkuri (Hg). Padahal

bila logam-logam tersebut masuk ke dalam tubuh lewat makanan, selain

mengganggu sistem syaraf, kelumpuhan, dan kematian dini, juga dapat

menumnkan tingkat kecerdasan anak-anak.( Sibuea, 2000).

Susu dan produk susu dikenal sebagai bahan makanan yang bergizi tinggi

(Soeparno, 1991), karena susu mempunyai komposisi zat gizi yang sangat lengkap

untuk mencukupi kebutuhan proses metabolisme dalam tubuh. Selain susu

memiliki komposisi zat pembangun yang cukup kompleks, susu juga mengandung

mineral-mineral 3'ang penting seperti Mg, Ca, K, CI dan Iain-Iain, dan mineral

yangjumlahnya cukup sedikit seperti Cu, Fe, Zn dan Iain-lain.

Susu tidak hanya dikonsumsi dalam bentuk susu segar. Dewasa ini telah

banyak beredar di pasaran berbagai macam produk susu antara lain susu skim,

susu krim, susu kental, susu yang diuapkan, mentega, dan berbagai macam produk

susu kering.

Produk bahan makanan dan minuman termasuk juga susu dikemas dalam

kemasan yang terbuat dari gelas, plastik, kertas bersalut, dan kaleng (Sutardi,

1992). Karena berbagai macam faktor diantaranya karena pengaruh sinar

matahari, lama pengemasan, penyimpanan dan Iain-lain, maka produk seringkali



BAB II

TINJAUAN PUSTAKA

Penentuan logam tembaga dan timbal dalam produk susu kental manis

dengan metode spektrofotometri serapan atom adalah suatu metode yang cepat

karena spektrofotometri serapan atom adalah merupakan suatu metode analisis

instrumental yang digunakan untuk analisis kuantutatif unsur-unsur logam dan

semi logam di dalam suatu sampel. Aspek analisis kuantitatif ditujukan oleh
perhitungan-perhitungan dari hasil analisis.

Bagian yang terpenting dalam analisis kandungan tembaga dan timbal

dalam berbagai produk susu kental manis dengan metode spektrofotometri

serapan atom adalah pada preparasi dengan cara destmksi sampel (Achmad,

2000). Proses destmksi merupakan langkah penting yang sangat vital untuk

mempengaruhi ketepatan analisis unsur-unsur kelumit atau mikro dalam asam

anorganik, misalnya asam nitrat, asam sulfat dan asam kiorida. Asam organik ini

dapat digunakan dalam beberapa sampel yang spesifik. Asam anorganik adalah

matriks yang dapat diterima pada spektrofotometri serapan atom.

Produk susu kental manis dikemas dalam kemasan yang terbuat dari gelas,

plastik, kertas bersalut, dan kaleng (Sutardi, 1992). Karena berbagai macam faktor

diantaranya karena pengaruh sinar matahari, lama pengemasan, peyimpanan dan

Iain-lain, maka produk seringkali mengalami kerusakan, baik kemsakan secara

mikrobiologis, mekanis maupun kimiawi. Kemsakan prod-k secara kimiawi



disebabkan karena adanya interaksi antara produk yang dikemas dengan

komponcn-komponen penyusun kemasan. Bahan-bahan dari kemasan akan

bereaksi membentuk persenyawaan dengan zat-zat yang terkandung dalam produk

susu. Hal ini berakibat produk yang dikemas akan tercemari oleh logam-logam

dan komponen yang lain dalam kemasan.(Harris dan Karmas, 1989).

Sampel yang dianalisis dengan spektrofotometri serapan atom hams dalam

bentuk larutan, dan ini biasanya membutulikan destmksi untuk memecah ikatan

dengan logam. Dekomposisi sampel adalah salah satu langkah yang penting dalam

tehnik analisis unsur-unsur kelumit yang menggunakan metode pengukuran

spektroskopi atom dan voltametri (Yang, 1990). Pemilihan metode dekomposisi

sampel sangat mempengaruhi keberhasilan suatu analisis. Dekomposisi yang baik

hams dapat menguraikan sampel secara efektif meskipun tidak hams mempakan

dekomposisi yang sempurna (Johnson dan Maxwell, 1981). Sandel (1959),

mengatakan secara garis besar ada dua cara yang biasa dipergunakan yaitu

destmksi kering (pengabuan kering) dan destmksi basah (pengabuan basah).

Dalam metode destmksi kering, sampel dipanaskan pada temperatur > 500 °C,

sedangkan destmksi basah sampel dilamtkan dengan larutan asam. Keuntungan

metode ini adalah sederhana dan tcrhindar dari pengotor seperti dalam metode

destmksi basah. Namun, dapat terjadi kehilangan unsur-unsur kelumit tertentu.

Disamping itu, mungkin juga terjadi reaksi antara unsur dengan bahan wadah atau

kemasan. Destmksi kering material yang berisi unsur yang rendah dalam wadah

silika atau porselin. Unsur-unsur dalam fraksi yang cukup besar akan terabsorsi



BAB III

LANDASAN TEORI

3.1 Komposisi Susu

Susu merupakan campuran yang sangat kompleks, dimana komposisi susu

dapat sangat beragam terganUmg pada beberapa faktor, tetapi untuk angka

rata-rata untuk semua jenis kondisi dan jenis sapi perah adalah sebagai berikut :

Lemak 3,9%, protein 3,4%, laktosa 4,8%, abu 0,7%, dan air 87,1%.

3.1.1 Lemak Susu

Sekurang-kurangnya 50 macam asam lemak yang berbeda telah ditemukan

dalam lemak susu dimana 80-75 % bersifat jenuh, 25-30% tidak jenuh dan sekitar

4% merupakan asam lemak poli tak jenuh (polyunsaturated). Asam lemak yang

terdapat paling banyak adalah miristat (Cu), palmitat (C|6), stearat (Ctx).

Asam lemak tak jenuh yang utama adalah oleat (Ci8-satu ikatan rangkap),

linoleat (Cis-dua ikatan rangkap), linoleat (Cis-tiga ikatan rangkap). Asam butirat

(C4) dan koproat (Cf,) juga terdapat dalam jumlah kecil sebagai trigliserida.

3.1.2 Protein Susu

Protein susu menjadi dua kelompok utama yaitu casein yang dapat

diendapkan oleh asam dan enzim renin dan protein whey yang dapat mengalami

denaturasi pada suhu kira-kira 65°C.



3.1.4 Mineral

Bila air pada susu dihilangkan dengan penguapan dan sisa yang kering

dibakar pada panas rendah akan diperoleh sisa abu putih yang berisi bahan-bahan

mineral.

Tabel 1 Mineral-mineral Utama Dalam Susu

Mineral Dalam Susu (%) Dalam Abu (%)

Kalium 0,140 20,0
Kalsium 0,125 17,4
Klor 0,103 14,5
Fosfor 0,096 13,3
Natrium 0,056 7,8
Magnesium
Sulfur

0,012

0,025
1,4

3,6

Mineral-mineral lain terdapat dalam jumlah yang cukup sedikit, antara lain

Fe, Cu, Al, Br, Zn, Mn, dan Si (Buckle, 1985).

3.2 Produk-produk Susu

3.2.1 Susu Skim dan Susu Krim

Susu skim adalah bagian susu yang tertinggal setelah krim diambil

sebagian atau seluruhnya. Susu skim mengandung semua zat makanan dari susu

kecuali lemak dan vitamin-vitamin yang lamt dalam lemak.

Susu Krim adalah bagian dari susu yang kaya akan lemak, yang timbul

kebagian atas dari susu pada waktu didiamkan atau dipisahkan dengan sentrifugal.
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3.2.2 Mentega

Mentega daiah produk yang terbuat dari lemak susu dimana ke dalamnya

dapat ditambahkan garam untuk mendapatkan rasa yang lebih enak dan untuk

menjaga mutu. Wama kuning pada mentega disebabkan oleh zat wama P karoten

dalam krim.

3.2.3 Susu Kental dan Susu yang Diuapkan

Secara umum istilah susu kental berarti susu yang dimaniskan sedangkan

istilah susu yang diuapkan {evaporated milk) berarti produk yang dimaniskan.

Susu kental manis adalah susu yang distandarisasi pada suatu

perbandingan tetap dari lemak dibanding benda padat bukan lemak yaitu 9:2 baik

dengan ditambah krimmaupun susu skim.

Susu kental tidak manis atau susu yang diuapkan adalah susu dimana

proses pembuatannya hampir sama dengan susu kental manis, hanya dengan

sedikit penambahan dengan tidak dilakukannya penambahan sukrosa.

3.3 Karakterisrik Logam

3.3.1 Logam Tembaga (Cupper-Cu)

Tembaga dengan nama kimia Cupprum dilambangkan dengan Cu. Unsur

logam ini berbentuk kristal dan wama kemerahan, lunak, dapat ditempa dan liat.

Dalam tabel periodik tembaga menempati posisi dengan nomor atom (NA) 29 dan

mempunyai bobot atom atau berat atom (BA) 63,546. tembaga melebur pada

1038 C. karena potensial elektroda standartnya positif, (+ 0.34 Vuntuk pasangan



Penyebaran logam timbal di bumi sangat sedikit. Jumlah timbal yang

terdapat diselumh lapisan bumi hanyalah 0, 0002% dari jumlah selumh kerak

bumi. Jumlah ini sangat sedikit jika dibandingkan dengan jumlah kandungan

logam berat lainnya yang ada dibumi. Di alam sendiri terdapat 4 macam isotop

timbal yaitu :

1) Timbal-204 atau Pb204, diperkirakan berjumlah sebesar 1,48% dari selumh

isotop timbal.

2) Timbal-206 atau Pb206, ditemukan dalam jumlah sebesar 23,60% dari selumh

isotop timbal yang terdapat di alam.

3) Timbal-207 atau Pb207, sebanyak 22,60% dari semua isotop timbal yang

terdapat di alam.

4) Timbal-208 atau Pb208, ditemukan sebanyak 52,32% dari selumh isotop timbal

yang terdapat di alam.

Logam timbal atau Pb mempunyai sifat-sifat yang khusus seperti berikut:

1. Mempakan logam yang lunak, sehingga dapat dipotong dengan menggunakan

pisau atau dengan tangan dan dapat dibentuk dengan mudah.

2. Merupakan logam yang talian terhadap peristiwa korosi atau karat, sehingga

logam timbal sering digunakan sebagai bahan coating.

3. Mempunyai titik leleh 328 °C dan titik didih 1740°C

4. Mempunyai kerapatan yang lebih besar dibandingkan dengan logam-logam

biasa, kecuali emas dan merku. i.

5. Mempakan penghantar listrik -"ang tidak baik.



Tabel 4 Bentuk Persenyawaan Pb dan Kegunaannya

Bentuk Persenyawaan

Pb + Sb

Pb + As + Sn + Bi

Pb- Ni
Pb + Cr + Mo + CI
Pb - Asetat

Pb + Te

Tetrametil-Pb & Tetraetil-Pb

Kegunaan

Kabel telepon
Kabel listrik

Senyawa azida untuk bahan peledak
Untuk pewarnaan pada cat
Pengkilapan keramik dan bahan anti api
Pembangkit listrik tenaga panas
Aditive untuk bahan baker kendaraan bennotor

3.4 Preparasi Sampel

Preparasi yang digunakan pada penentuan kandungan tembaga dan timbal

dalam susu kental manis yaitu preparasi dengan destmksi kering, destmksi ini

berfungsi untuk memecah ikatan yang ada pada larutan kental susu yaitu antara

lemak hewani dengan logam. Pada penelitian ini menggunakan destmksi kering

(pengabuan kering), dimaksudkan agar hasil yang didapatkan maksimal. Dalam

destmksi kering sampel dipanaskan pada temperatur > 500 "C dimaksud untuk

memecah ikatan yang ada.

3.5 Spektrofotometri Serapan Atom

3.5.1 Prinsip serapan atom

Metode spektrofotometri serapan atom berdasarkan pada absorbsi cahaya

oleh atom. Atom-atom menyerap cahaya tersebut pada panjang gelombang

tertentu, sesuai dengan sifat atom. Sifat khas cahaya ditentukan oleh panjang

gelombang, sedangkan sifat khas suatu atom ditentukan oleh jumlah elektron yang

mengelilingi inti. Misalnya tembaga menyerap pada panjang gelombang 324,8

nm. Cahaya pada panjang gelombang ini mempunyai energi yang cukup untuk



mengcksitasikan elektron. Transisi elektronik suatu atom bersifat spesifik. Suatu

elektron pada keadaan dasar tingkat energinya dinaikkan sehingga elektron akan

ke tingkat eksitasi (tereksitasi). Setiap elektron mempunyai tingkat eksitasi yang

berbeda-beda.

Spektrofotometri serapan atom adalah metode yang baik dalam penentuan

tembaga karena mempakan salah satu metode analisis instrumental yang

digunakan untuk analisis kuantitatif unsur-unsur logam dan semi logam, di daiam

suatu sampel. Analisis kuantitatif ditunjukkan oleh perhitungan-perhitimgan dari

hasil analisis. Keuntungan menggunakan spektrofotometer serapan atom

dibanding cara analisis kimialain diantaranya :

• Kecepatan analisis.

• Ketelitian sampai ke tingkat runut.

• Tidak memerlukan pemisahan pendahuluan.

3.6 Instrumentasi spektrofotometer serapan atom

Terdapat lima bagian pokok dalam setiap pengamatan eksternal, yaitu :

1. Sumber cahaya.

2. Peralatanpengatom (sistem absorbsi).

3. Monokromator.

4. Detektor.

5. Pencatat.

Kelima bagian ini dirangkaikan menjadi suatu peralatan spektrofotometer serapan

atom seperti yang ditunjukkan pada gambar 3 1
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Sumber Cahava -fiw

\Z7
Proses

Alomisasi

Monokromator Delektor Pembacaan

Sampel

Gambar 1 Instmmen Spektrofotometer Serapan Atom (Harris, 1996)

3.6.1 Sumber cahaya

Sumber cahaya diperlukan untuk menghasilkan sinar dapat diserap oleh

atom-atom dari unsur yang diperiksa. Sumber cahaya yang digunakan yaitu

sumber cahaya dapat menghasilkan sinar dengan spektrum diskret. Sinar yang

dihasilkan dari sumber cahaya diskret ini mempunyai garis spektra yang kecil

tetapi mempunyai intensitas sinar yang besar. Sumber cahaya yangdigunakan ada

2 macam, yaitu hollow-cathode lamps danelectrodeless dischai-ge lamps.

Hollow-cathode lamps (lampu katoda berongga) mempakan sumber

cahaya yang paling banyak digunakan. Secara skematis hollow-cathode lamps

dapat digambarkan seperti gambar berikut:

Jendela kaca

__£^~. i

••"T™"^.t.>;4y; ;. > ;

; \.\i~ ! ..., ../•

Ka,oda Anoda

Gambar 2 Lampu Katoda Berongga
(Harris, 1996)
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Katoda terbuat dari logam berbentuk rongga yang didapat dengan unsur

tertentu. Anoda terbuat dari kawat wolfram. Kedua elektroda ini berada di dalam

suatu bejana kaca tertutup yang berbentu silinder yang berisi gas mulai (Ne, He,

Ar) dan bertekanan rendah sekitar 2-3 mmHg. Jendela kaca terbuat dari kaca

kuarsa. Untuk sinar-sinar ultraviolet digunakan kaca kuarsa. Kedua elekroda ini

dikenai ams listrik sebesar 1-50 mA dengan tegangan yang cukup tinggi., yaitu

350-500 V. perbedaan tegangan maka molekul gas mulai di sekitar anoda akan

terionisasi dan bennuatan positif. Dengan kecepatan tinggi ion-ion ini akan

tertarik ke katoda. Benturan ion-ion gas pada katoda akan menyebabkan

terpentalnya atom-atom logam dari katoda tersebut. Benturan lebih lanjut antara

ion-ion gas mulai dan atom-atom metal yang terpental tersebut akan

mengakibatkan ion-ion atom-atom akan tereksitasi.

Katoda terbuat dari logam berbentuk cekung yang sejenis dengan unsur

yang akan dianalisis. Sedangkan anoda terbuat dari kawat wolfram. Kedua

elektroda ini berada di dalam suatu bejana kaca tertutup yang berbentuk silinder

yang berisi gas mulai (Ne, He, Ar) dan bertekanan rendah sekitar 2-3 mmHg.

Jendela kaca terbuat dari kaca kuarsa atau kaca karboksilat, tergantung pada

sinar-sinar yang akan dihasilkan oleh katoda. Untuk sinar-sinar ultraviolet

digunakan kaca karboksilat. Kedua elektroda ini dikenai ams listrik sebesar 1-50

mA dengan tegangan yang cukup tinggi, yaitu 350-500 V. Ams listrik dengan

tegangan tinggi akan mengakibatkan molekul gas mulai di sekitar anoda akan

terionisasi dan bennuatan positif. Dengan kecepatan tinggi ion-ion ini akan

tertarik ke katoda. Benturan ion-ion gas pada katoda akan menyebabkan



terpentalnya a,o,„-atom logam dan katoda tersebut. Benturan lebih lanju, antara
ion-ion gas mulai dan atom-atom metal yang terpental tersebu, akan
mengakibatkan ion-ion atom-atom akan tereksitasi.

»,„,„,« taps dapat dibuat dengan satu jenis logam biasa saja
(,„„„ a»h»* lamps) maupun lebih dari satu jenis logam yang diletakkan secara
.erpisah („«,,< — fa** Keuntunga. ,„„,„ ca,M< *»*» d—ya
untuk analtsis unsnr yang berbeda tidak perlu raengganti lampu asalkan terdapat
katoda yang berasal dari logam yang sama dengan unsur yang dianalisis.

Kualhas Holla^calhod, lamp, diukur dengan intensitas sinar yang

dihasilkan. Intensitas sinar ditentukan oleh beberapa fak.or. diantaranya :

• Efisiensi benturan ion-ion katoda.

Faktor ini mempakan faktor yang paling utama. Agar pembenturan ini eflsien
maka tegangan k.netik gas hams lebih besar dibandingkan tenaga kisi (lattice
energy) logam yang ditumbuk.

. Ams dan potensial listrik antara kedua elektroda.

Semakin besar ams dan potensial listrik kinetiknya sehingga atom yang

tereksitasi semakin banyak dan sinar yang dihasilkan semakin terang. Namun
bila terlalu banyak atom yang terpental keluar dan berkumpul di depan katoda
justm akan mengurangi intensitasnya.

3.6.2 Peralatan pengatom (atomizer) atau sistem absorbsi
Sistem absorbsi diperiukan untuk menyediakan media atom-atom netral

yang na-itinya dapat melakukan penyerapan sinar. Sistem yang dipaka, ada 2
macam yaitu sistem dengan nyala api, tanpa nyala (elektrotermal).
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Atomisasi dengan nyala api mempakan cara pengatom dalam

spektrofotometri serapan atom yang hingga saat ini banyak digunakan. Sistem mi

sama halnya dengan flamefotoinetri, yaitu dengan menggunakan penyemprotan

dan pengkabutan ke dalam suatu alat yang kemudian dibakar dengan bahan bakar

gas. Bahan bakar gas yang digunakan umumnya adalah propana, butana, hidrogen

dan asetilen. Sedangkan oksidasinya adalah udara, oksigen, N20 dan asetilen.

Efisiensi pengatom ini tergantung pada sifat-sifat fisik larutan sampel, cara

penyemprotan dan pengkabutannya serta jenis bahan bakar yang digunakan.

Proses atomisasi dengan nyala api berlangsung melalui 5tahap, yaitu :

a. Penyemprotan dan pengkabutan larutan.

b. Pengendapan butir cairan.

c. Pencampuran butir cairan dengan gas pembakar.

d. Disulvasi butir cairan.

e. Penguraian atau pemecahan senyawa.

Penyemprotan dan pengkabutan dapat dilakukan dengan menggunakan

peralatan pengkabutan atau nebulator. Pada saat melewati ventwy akan

memberikan penumnan tekanan dan menyebabkan larutan mengalir melalu pipa

kapiler dengan kecepatan yang bisa diatur 1-4 mL/menit. Karena bercampur

dengan aliran udara yang bergerak sangat cepat, maka lamtan ini akan bembah ke

bentuk kabut dengan butir aliran sebesar 1-100 mikron. Butir-butir cairan ini akan

dibawa setemsnya ke dalam spray chamber. Pada saat menumbuk bola gelas

maka kecepatan polaritasnya akan sangat berkurang dan terjadi pemecalian

butir-butir yang lebih kecil. Butir-butir cairan yang lebih besar mengendap
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meldui saluran pengeluaran. Sedang butir-butir cairan yang halus dan seragam

akan masuk ke dalam nyala api. Jumlah cairan yang masuk ke dalam nyala api

hanyalah 10 %dari cairan yang mula-mula. Gas pembakaran juga ditnasukkan ke

dalam spray chamber bersama-sama dengan 02 dan butir-butir cairan tadi dan

dibakar pada burner heatnya sehingga butir cairan mengalir menjadi butir zat atau

disulvasi dan keluar menjadi atom-atomnya.

Penentuan tembaga dengan nyala api karena di dalam nyala api terdapat

nebulizer yang berfungsi mengubah lamtan seng menjadi imp atau aerosol halus

dimasukkan ke dalam nyala untuk atomisasi. Atomisasi dengan nyala memberikan

hasil pengukuran yang lebih sensitif dari pada sistem atomisasi elektrotennal

karena atomisasi nyala dikerjakan pada temperatur yang relatif rendah s(700-900

°C), sedangkan atomisasi elektrotennal dikerjakan dengan temperatur yang tinggi.

3.6.3 Monokromator

Fungsi monokromator adalah untuk mengisolir salah satu garis resonansi

dari sekian banyak spektmm yang dihasilkan oleh hollow-cathode lamps.

Monokromator hams dapat mengisolir hanya satu garis resonansi. Kesanggupan

untuk memisahkan spektmm sinar (resolusi) merupakan faktor yang paling

penting dari suatu monokromator. Dalam absorbsi atom, monokromator yang

dibutuhkan umumnya mempunyai resolusi 0,2 nm bahkan sampai dengan

0,03 nm. Resolusi yang bagus umumnya dicapai dengan menggunakan grating,

yang terbuat dari bahan kenyal, biasanya epostiresin berbentuk persegi yang

dilapisi dengan lapisan tipis Al. Pada lapisan Al dibuat garis lurus sebanyak 500-

3000 garis per nm. Garis-garis ini sangat lurus, sejajar, berjarak dan bentuknya
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sama. Sinar yang mengenai garis-garis ini akan terpental (difraksi) dan

didispersikan dengan sudut yang berbeda sesuai dengan panjang gelombangnya.

3.6.4 Peralatan pendeteksi dan pencatat

Willard (1994), mengemukakan bahwa detektor berfungsi untuk

mendeteksi sinyal-sinyal yang diterima dan diterjemalikan menjadi infonnasi-

infonnasi analitis berupa pembaca (bagian yang lr.enampilkan suatu angka atau

gambar yang dapat dibaca). Detektor yang digunakan tergantung pada jenis

monokromatornya. Detektor yang paling banyak digunakan adalah

fotomultiplikator (photomulliplier) yang gunanya untuk merubah energi radiasi

menjadi energi listrik.

Sinyal-sinyal listrik yang berasal dari detektor sebelum masuk pencatat

(recorder) dikuatkan dulu dengan amplifier sehingga keluar angka digital yang

mudah dibaca.

3.7 Metode kurva kalibrasi

Dalam metode ini dibuat seri lamtan standar dengan berbagai konsentrasi

dan absorbansi dari lamtan tersebut diukur dengan spektrofotometri serapan atom.

Langkah selanjutnya adalah membuat grafik antara konsentrasi (C) dengan

absorbansi (A)yang akan mempakan garis lums yang melewati titik nol dengan

slope = £.b atau slope = a.b. konsentrasi lamtan sampel dapat dicari setelah

absorbansi lamtan sampel diukur dan diintrapalasi ke dalam kurva kalibrasi atau

dimasukan ke dalam persamaan garis lums.
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ppm standar

Gambar 3. Kurva Kalibrasi dalam analisis secara Spektrofotometri Serapan Atom

3.8 Gangguan Dalam Analisis Spektrofotometri Serapan Atom

Ada 3 macam gangguan utama dalam analisis dengan spektrofotometri

serapan atom .

3.8.1 Gangguan ionisasi

Gangguan ini biasa terjadi pada unsur-unsur alkali dan alkali tanah serta

beberapa unsur lain karena unsur-unsur tersebut mudah terionisasi dalam nyala.

Dalam analisis dengan spektrofotometn serapan atom yang diukur adalah serapan

atom yang tak terionisasi. Oleh sebab itu dengan sinyal yang ditangkap dengan

detektoi menjadi berkurang. Namun demikian gangguan ini bukan gangguan yang

sifatnya serius, karena hanya sensitifitas dan linearitasnya saja yang terganggu.

Gangguan in. dapat diatasi dengan menambahkan unsur-unsur yang mudali

terionosasi ke dalam sampel sehingga akan menahan proses ionisasi dari unsur

yang dianalisis.
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3.8.2 Gangguan akibat pembentukan senyawa refraktori

Gangguan ini diakibatkan oleh reaksi antara analit dengan senyawa kimia,

biasanya anion yang ada dalam lamtan sampel, sehingga terbentuk senyawa yang

talian panas {refractory).

3.8.3 Gangguan fisik alat

Yang dianggap sebagai gangguan fisik alat adalah semua parameter yang

dapat mempengamhi kecepatan sampel sampai ke nyala dan sempumanya

atomisasi. Parameter-parameter tersebut adalah kecepatan alir gas, bembahnya

viskositas sampel akibat temperatur atau solven, kandungan padatan yang tinggi,

pembahan temperatur nyala, dan Iain-lain. Gangguan ini biasanya dikoraposisi

dengan lebih sering membuat kalibrasi (standarisasi).



BAB IV

METODOLOG1 PENELITIAN

4.1 Bahan dan Alat yangdigunakan

4.1.1 Bahan yang digunakan

1. Kristal Cu(NOj)2.3H20 p.a (E.Merck)

2. Kristal PbS046H20p.a (E.Merck)

3. Larutan asam kiorida p.a (E.Merck)

4. Lamtan asam nitrat p.a (E. Merck)

5. Aquades

6. Sampel

a. Susu kental manis A

b. Susu kental manis B

c. Susu kental manis C

d. Susu kental manis D

4.1.2 Alat yang digunakan

1. Seperangkat alat spektrofotometri serapan atom (Perkin Elmer Model

3110)

2. Furnace buatan Fischer

3.' Peralatan gelas laboratorium

4. Neraca analitik

27
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Ditimbang Skin D sehesar 3,0030 gram. Sampel dipanaskan pada suhu

I00°C. sampel diabukan dalam furnace pada suhu 700°C, abu sampel dilamtkan

dalam aquaregia (HCl; HNCh) dengan nisbah 3 ; 1, kemudian diencerkan dengan

aquades sampai volume 100 mL.

4.2.3 Optimasi alat spektrofotometer serapan atom

4.2.3.1 Optimasi untuk logam tembaga

Diukur konsentrasi 1,0 ppm Cu lamtan diukur pada :

1 Panjang Gelombang pada 324,8 nm

2. Laju alir asetilen pada 2,5 L/menit

3. Laju alir udara pada 9 L/menit

4. Kuat ams lampu katoda cekung pada 8 uA

5. Lebar Celah pada 0.7 nm

6. Tinggi Burner 17 mm

4.2.3.1 Optimasi untuk logam timbal

Diukur konsentrasi 1,0 ppm Pb lamtan diukur pada :

1 Panjang Gelombang pada 324,8 nm

2. Laju alir asetilen pada 2,5 L/menit

3. Laju alir udara pada 9 L/menit

4. Kuat ams lampu katoda cekung pada 8 uA

5. Lebar Celah pad?< 0,7 nm

6. Tinggi Burner 17 mm
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•1.2 Prosedur Penelitian

4.2.1 Jenis Sampel

Sampel adalah susu kental manis yang dikemas dalam kaleng

dengan batas waktu peredaran yang bervanasi dan diberi kode :

Sampel SKM Abatas waktu peredaran Juli 2003 (masa peredaran)

Sampel SKM Bbatas waktu peredaran Januari 2002 (kadaluarsa)

Sampel SKM Cbatas waktu peredaran Agustus 2003 (masaperedaran)

Sampel SKM Abatas waktu peredaran Oktober 2002 (kadaluarsa)

4.2.2 Pieps'-asi Sampel

Ditimbang Skm Asebesar 3,0190 gram. Sampel dipanaskan pada suhu

100°C. sampel diabukan dalam furnace pada suhu 700°C, abu sampel dilamtkan

dalam aquaregia (HCl; HN03) dengan nisbali 3; 1, kemudian diencerkan dengan

aquades sampai volume 100 mL.

Ditimbang Skm Bsebesar 3.0902 gram. Sampel dipanaskan pada suhu

100°C. sampel diabukan dalam furnace pada suhu 700°C, abu sampel dilamtkan

dalam aquaregia (HCl; HN03) dengan nisbali 3; 1, kemudian diencerkan dengan

aquades sampai volume 100 mL.

Ditimbang Skm C sebesar 3,0518 gram. Sampel dipanaskan pada suhu

I00°C. sampel diabukan dalam furnace pada suhu 700°C, abu sampel dilamtkan

dalam aquaregia (HCl; HNO?) dengan nisbali 3; 1, kemudian diencerkan dengan

aquades sampai volume 100 mL.
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4.2.4 Pengukuran Larutan Standar

4.2.4.1 Pengukuran larutan standar tembaga
Dibuat sen lamtan standar Cu dengan konsentrasi 0,0 ;1,0 ;2,0 ;

ppm dalam labu ukur 50 mL.
Lamtan standar Cu dan berbagai konsentrasi tersebut diukur

dengan alat spektrofotometer serapan atom.

4.2.4.2 Pengukuran larutan standar timbal
Dibuat seri lamtan standar Pb dengan konsentrasi 0,0 ;1,0 ;2,0 ;

ppm dalam labu ukur 50 mL.
Larutan standar Pb dari berbaga, konsentrasi tersebu, diukur

dengan alat spektrofotometer serapan atom.



BABV

HASIL DAN PEMBAHASAN

5.1 Optimasi Peralatan Spektrofotometer Serapan Atom

Alat spektrofotometer serapan atom hams dioptimasi terlebih dahulu untuk

memperoleh hasil analisis yang baik dan sempurna. Optimasi alat dilakukan agar

diperoleh populasi atom pada tingakat dasar yang paling banyak dalam nyala api

yang dilewati oleh radiasi. Atom-atom akan menyerap tenaga radiasi yang khas

untuk atom-atom tersebut dan kemudian berubah ke keadaan eksitasi. Semakin

banyak atom pada keadaan dasar maka radiasi radiasi yang diserap akan semakin

banyak. Pada kondisi optimum akan diperoleh serapan yang maksimal.

Parameter yang dioptimasi pada peralatan spektrofotometer serapan atom

adalah panjang gelombang, laju alir pembakar, laju alir oksidan, kuat ams lampu

katoda cekung (HCL), lebar celah dan tinggi burner. Pada kondisi optimum

pembahan serapan akibat pembahan konsentrasi akan lebih sensitif. Kondisi

optimum peralatan spektrofotometer serapan atom disajikan pada tabel 5.1.

Atom pada lampu katoda cekung (HCL) yang tereksitasi akan

memancarkan radiasi pada panjang gelombang tertentu, ketika kembali ke

keadaan dasar panjang gelombang yang dipilih antara panjang gelombang tersebut\

adalah panjang gelombang yang menghasilkan spektmm yang tajam dengan

intensitas yang tinggi. Inilah yang disebut garis resonansi. Keberhasilan suatu

31



32

anaiisis bergantung pada proses eksitasi dan cara memiiih garis resonansi yang

tepat (Khopkar, 1990).

Tabel 5. Kondisi Optimum Peralatan Spektrofotometer Serapan Atom
Untuk Logam Cu dan Pb

Parameter Satuan
Kondisi Optimum

Cu Pb

Panjang gelombang Nm 324,8 283,3 |
Laju alir asetilen L/menit 2,5 3 1

r

Laju alir udara L/menit 9 io 1
Kuat ams HCL HA 8 8 j
Lebar celah nm 0,7 0,7 |

1Tinggi burner mm 17 17 I

Pada penentuan kandungan tembaga dan timbal dalam susu kental manis

dilakukan pada panjang gelombang 324,8 nm dan 283,3 nm. Panjang gelombang

ini merupakan panjang gelombang optimum untuk masing-masing logam.

Panjang gelombang tersebut paling kuat menyerap garis untuk transisi elektronik

dari tingkat dasar ke tingkat eksitasi karena pada panjang gelombang masing-

masing logam tersebut memiliki energi yang besar yaitu Cu sebesar 6,117.10~19 J ,

dan Pb sebesar 7,013.10~19 J. Data selengkapnya disajikan dalam lampiran 1.

Pada penentuan kandungan Cu dan Pb dalam susu kental manis sebagai

bahan pembakar digunakan asetilen dan udara sebagai oksidan. Logam-logam

yang mudah diuapkan seperti Cu, Pb ditentukan pada suhu rendah. Asetilen dan

udara ± 2200 °C.

Laju alir asetilen - udara yang digunakan sebagai bahan pembakar dan

oksidan untuk Cu bertumt-tumt adalah 2,5 L/menit dan 9 L/menit dan untuk Pb

adalah 3 L/menit dan 10 L/menit dengan absorbansi maksimum untuk Cu pada
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324,8 ran dan Pb pada 283,3 nm. Asetilen dan udara berfungsi membawa sampel
dalam bentuk larutan agar masuk ke dalam sistem pengkabutan melalut baffle
yang akan mengubah sampel lamtan menjadi aerosol halus (uap) yang siap masuk
ke dalam sistem nyala untuk atomisasi. Gas pembakar dan oksidator asetilen-

udara dapat memberikan hasil yang maksimal, digunakan untuk berbagai unsur
dan memiliki sensitifitas dan kecennatan yang tinggi. Laju alir gas pembakar dan
oksidator yang dibutuhkan tergantung pada ukuran pembakar (burner) dan

komponen-komponen sampel.

Kuat ams lampu katoda cekung (HCL) pada analisis tergantung pada

unsur yang dianalisis dan kuat amsnya bervanasi (Khopkar, 1990). Kuat amsnya
antara 3sampai 25 uA (Pecsok, 1976 ). Penggunaan kuat ams hams semaksimal
mungkin karena pembenan kuat ams yang terlalu rendah akan menyebabkan
intensitas lampu menjadi terlalu rendah sehingga energi yang dihasilkan juga
rendah. Intensitas lampu dapat diubah dengan mengubah ams lampu. tetapi
peningkatan pembenan kuat ams lampu katoda cekung akan mengurangi
peleba.an garis yang dipancarkan (Slavin, 1978 ). Menurut Chang. T.L., Gover,
T.A., (1966), ams yang diaplikasikan pada lampu katoda cekung sangat
mempengamhi kepekaan penentuan masing-masing logam. Kuat ams yang dipilih
untuk penetuan Cu sebesar 8uA dan Pb sebesar 8uA karena pada kuat ams
tersebut rasio signal noiseny* baik. Dalam penelitian ini pada kuat ams masing-
masing logam akan membenkan absorbansi maksimal 324,8 untuk Cu dan 283,3
untuk Pb. Pada kondisi mi lampu melepaskan intensitas dengan memancarkan
slnar garis spektmm. Tekanan dan suhu yang rendah (500 - 600 k, akan
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memberikan garis spektmm yang kecil. Intensitas lampu yang tinggi dapat
menyebabkan konsentrasi dan sensitivitas yang tinggi, tetapi jika kuat ams terlalu
tinggi maka akan menurunkan intensitas dan sensitivitas analisis.

Pada kuat ams masing-masing logam tersebut ams listrik akan mengalir
karena perpindahan katoda gas pengisi diantara dim elektroda. Kation gas pengisi
akan memiliki energi kinetik yang cukup untuk melepaskan sejumlah atom logam
masing-masing unsur, kuat ams tersebut dapat memberikan emisi garis-garis
spektra atom sebagai akibat dari loncatan ams listrik melalui uap atom masing-
masing logam.

Lebar celah dapat mengontrol gangguan spektra tertentu misalnya garis-
garis yang terabsorpsi dari gas pengisi lampu katoda cekung, garis-garis yang
tidak terabsorpsi dari logam katoda, dan pita-pita molekxil dalam nyala.
Pengaturan sinar yang masuk mengurangi gangguan ini, tetapi selumhnya efektif.

Gangguan-ganguan ini dapat dikontrol dengan mengurangi- lebar celah. Slavin

(1978), mengatakan lebar celah yang baik sekitar 10 urn yang dapat menghasilkan

setengah lebar intensitas dari garis yang dipancarkan oleh lampu katoda cekung

melalui pita molekul. Pada penelitian ini kondisi optimum lebar celah adalah 0,7

nm untuk Cu dan 0,7 nm untuk Pb. Lebar celah masing-masing logam memiliki

ukuran lebih kecil dari 10 um, ini menunjukan bahwa ukuran lebar celah lebih

kecil. Sehingga masing-masing lebar celah lebih efektifuntuk mengurangi adanya

gangguan spektra. Semakin kecil lebar celah yang dilakukan akan memperkecil

gangguan spektranya.
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Lebar celah monokromator hams ri.pilih untuk mengoptimasi signal to

noise ratio. Lebar celah dalam spektrofotometer serapan atom hams sebesar yang

diperiukan untuk mengisolasi garis spektra yang digunakan (garis resonansi).

Lebar celah yang sempit diperiukan hanya bila spektra emisi sumber radiasi

adalah sangat kompleks dan memiliki garis spektra emisi lain yang sangat

berdekatan dengan garis resonansi yang akan digunakan (Narsito, 1992).

Pada penelitian kandungan Cu dan Pb dalam susu kental manis, tinggi

burner sebagai pembakarnya adalah bertumt-turut 17 mm, yang dapat

memberikan jalannya nyala untuk meningkatkan kepekaan.

5.2 Pengukuran Larutan Standar

5.2.1 Pengukuran Larutan StandarCu

Lamtan standar Cu dibuat pada konsentrasi 0,0 ; 1,0 ; 2,0 dan 3,0 ppm dari

lamtan induk Cu 1000 ppm yaitu dengan cara pengenceran. Untuk perhitungannya

selengkapnya disajikan pada lampiran 2. kemudian masing-masing konsentarsi

larutan standar Cu dianalisis dengan spektrofotometer serapan atom yang dimulai

dengan konsentrasi 0,0 ppm (blanko) yaitu lamtan antara air dengan asam kiorida

sampai 3,0 ppm, sehingga didapat absorbansi dari masing-masing lamtan standar.

Data hasil pengukuran lamtan standar Cu disajikan pada tabel 6berikut:



Tabel 6. Hasil Pengukuran Lamtan Standar Cu

No. Konsentrasi Cu (ppm) Absorbansi

1. 0,0 0,000
2. 1,0 0,094
3. 2,0 0,192
4. 3,0 0,285 |
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Dari data larutan standar Cu diatas, maka dapat dibuat kurva kalibrasi

konsentrasi versus absorbansi. Hasil pengukuran lamtan standar Cu disajikan

dalam gambar 4 berikut:
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12 3
Konsentrasi (ppm)

Gambar 4. Kurva kalibrasi larutan standar Cu

Dari hasil pengukuran didapat kurva kalibrasi standar linier, dengan

menggunakan persamaan regresi linier yaitu y = bx + a, maka diperoleh b (slope)

= 0,0953 dan a (intersept) = -0,0002. Perhitungan disajikan pada lampiran 3.

Persamaan linearnya adalah y = 0,0953 x - 0,0002 dimana y adalah absorbansi

dan x adalah konsentrasi.

5.2.2 Pengukuran Larutan Standar Pb

Lamtan standar Pb dibuat dengan konsentrasi 0,0 ; 2,0 ; 4,0 ; 6,0 dan 8,0

ppm dari lamtan induk Pb 1000 ppm yaitu dengan cara pengenceran. Untuk
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perhitungannya selengkapnya disajikan pada lampiran 2. kemudian masing-
masing konsentarsi lamtan standar Pb dianalisis dengan spektrofotometer serapan

atom yang dimulai dengan konsentrasi 0,0 ppm (blanko) yaitu larutan antara air
dengan asam kiorida sampai 8,0 ppm, sehingga didapat absorbansi dari masing-
masing lamtan standar. Data hasil pengukuran lamtan standar Pb disajikan pada

tabel 7 berikut:

10
c
re
XI
>-

o

n
<

No.

1.

3.

4.

5.

Tabel 7. Hasil Pengukuran Lamtan Standar Pb

Konsentrasi Pb (ppm)

0,0

0,2

0,4
0,6

0,8

Absorbansi

0,000
0,033
0,056
0,081
0,107

Dan data lamtan standar Pb diatas, maka dapat dibuat kurva

kalibrasi konsentrasi versus absorbansi. Hasil pengukuran iatutan standar

Pb disajikan dalam gambar 5berikut:

0.3 -i

0.2 -

0.1 -

Konsentrasi (ppm)

Gambar 5. Kurva kalibrasi lamtan standar Pb
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Dari hasil pengukuran didapat kurva kalibrasi standar linier, dengan

menggunakan persamaan regresi linier yaitu y = bx + a, maka diperoleh b (slope)

= 0,0131 dan a (intersept) = 0,003. Perhitungan disajikan pada lampiran 3.

Persamaan linearnya adalah y = 0,0131 x + 0,003 dimana y adalah absorbansi dan

x adalah konsentrasi.

5.3 Uji Parameter Spektrofotometer Serapan Atom.

Suatu metode analisis dalam spektrofotometeri serapan atom dikatakan

baik jika memiliki parameter yang baik. Parameter tersebut adalah limit deteksi,

ketelitian, ketepatan dan sensitifitas. Semuanya dihitung dari data lamtan

standard, hasil perhitungan di sajikan dalam tabel 5.6 berikut:

Tabel 8 Uji Parameter Spektrofotometer Serapan Atom

No. Parameter

_ ——

Hasil Perhitungan

Cu Pb

1.

2.

Limit deteksi Ippm} 0,0079
0,02

0,0012
0,0029Ketepatan '

3-
Ketelitian 11,9125 28,8

Limit deteksi didefinisikan sebagai konsentrasi suatu unsur yang dapat

menghasilkan signal sebesar tiga kali standard deviasi signal back ground. Limit

deteksi berbagai logam dalam system atomisasi nyala berkisar antara 0,0003 - 20

ug/mL (Narsito, 1992). Untuk mengetahui apakah spektrofotometer serapan atom

pada analisis baik atau tidak uji statistik akan memperjelas hal ini.

Y -3 Sd + a

»\2

Sd =
Z(y-y>

n-2
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Dimana: y = Absorbansi.

Sd - Standar deviasi.

a = Intersep.

n = Jumlah data analisis.

y = Prediksi Y dari persamaan regersi

y dapat dihitung dari persamaan regresinya yang mana setiap konsentrasi (x)

dimasukan dalam persamaan regresi tersebut.

Persamaan regresi untuk logam Cu :

y = y = 0,0953 x - 0,0002

Persamaan regresi untuk logam Pb :

y = y = 0,0131 x + 0,003

Dari perhitungan di dapat limit deteksi spektrofotometer serapan atom untuk

logam Cu sebesar 0,0079 ug/mL dan untuk logam Pb sebesar 0,0012 ug/mL.

Hasil tersebut menunjukan bahwa metode analisis dari spektrofotometri serapan

atom mempunyai limit defeksi yang baik, karena berada pada kisaran 0,0003 - 20

ug/mL. untuk perhitungan selengkapnya disajikan dalam lampiran

Ketepatan suatu metode analisis mempakan suatu ukuran yang

menggambarkan kesesuaian antara data yang dihasilkan dalam analisis dengan

metode yang digunakan. Ketepatan suatu analisis sangat ditentukan oleh ada

tidaknya kesalahan sistematik selama beriangsungnya analisis tersebut, apabila

tidak terdapat kesalahan sistematik selama analisis berlangsung, metode

spektrofotometri serapan atom dapat menghasilkan data analisis dengan ketepatan
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yang tinggi. Untuk mengetahui apakah suatu metode mempunyai ketepatan yang
baik atau tidak. Uji statistik akan memperjelas hal ini.

Untuk mengetahui tingkat kesalahan suatu metode dapat ditentukan
dengan formulasi sebagai berikut:

Se =J2>-Z^>S>
V n-2

Dimana : Se = Kesalahan standar estimasi.

y = Absorbansi.

x = Konsentrasi.

n = Jumlah sampel.

Dari perhitungan didapat kesalahan standar estimasi (Se) untuk logam Cu sebesar

2 %atau 0,02 dari 100 %sehingga ketepatannya 98 %dan untuk logam Pb

sebesar 0,29 %atau 0,0029 dari 100 %sehingga ketepatannya 99,71 %

Metode analisis spektrofotometri serapan atom yang digunakan untuk

penelitian memiliki ketepatan yang tinggi yaitu sebesar 98 %untuk logam Cu dan

99,68 % untuk logam Pb.

Ketelitian suatu metode analis-s spektrofotometri serapan atom

menggambarkan kesesuaian antara beberapa hasil yang diukur dengan cara yang

sama. Ketelitian suatu metode analisis spektrofotometri serapan atom dapat dilihat

dari hubungan kausalitas diantara data-data yang dihasilkan dari suatu metode

tersebut. Untuk mengetahui apakah suatu metode analisis spektrofotometri

serapan atom memiliki tingkat ketelitian yang baik atau ridak. Uji statistik akan
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memperjelas hal ini. untuk mengukur tingkat keteliti,n metode spektrofotometri
serapan atom dilakukan dari data lamtan standar yang diinterpolasi kedalam suatu

uji statistik dengan menggunakan tingkat s.gnifikansi I%yanda dapat dihitung
dengari persamaan berikut:

Iiitung
_ b-fl

Sb

Sb =
Se

i —

i'z>'- (Ex)2
n

Dimana : b == Slope.

P =; Hipotetis nol.

Sb = Kesalahan standar koefisien regresi

Se = Kesalah standar estimasi.

n = Jumlah sampel

Artinya jika nilai t hilmg absolut lebih besar dan pada t laM maka alat

spektrofotometer serapan atom dikatakan mempunyai nilai ketepatan yang tinggi-.
t taM di sajikan pada lampiran 6. Dengan menggunakan tingkat signifikansi I %

maka nilai kritis pengujian (t taM) ditentukan dengan formulas! sebagai berikut:

'(n-i.";,)

Dimana: n = Jumlah sampel.

k = Jumlah variabel.

a = Tinggkat signifikansi.
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Dari uji statistik yang digunakan maka diperoleh hasil sebagai berikut:

Untuk logam Cu t ;lllimg = 11,9125 > t (2; o.nosi = 9,925

Untuk logam Pb t/„y,„,jj = 28,8 > i (.v 0,005) = 5,841

Jika nilai t hilmi, > t laM maka metode analisis tersebut dapat dikatakan teliti.

Metode analisis yang digunakan pada penelitian ini mempunyai tingkat ketelitian

yangbaik. Perhitungan selengkapnya disajikan pada lampiran 4.

5.4 Penentuan Kandungan Cu dan Pb dalam Susu Kental Manis dengan

Spektrofotometer Serapan Atom.

Analisis dengan spektrofotometer serapan atom memerlukan sampel dalam

bentuk lamtan berair. Oleh karena itu, sampel-sampel organik hams di destmksi

terlebih dahulu sebelum dianalisis. Susu kental manis mempakan sampel organik.

Diharapkan dengan melakukan proses destmksi yang tertinggal hanya

logam-logamnya saja. Proses ini sangat penting karena akan sangat menentukan

berhasil atau tidaknya suatu analisis.

Sampel yang digunakan dalam analisis ini adalah susu kental manis dalam

kemasan yang merupakan sampel organik. Sehingga untuk dapat menentukan

kandungan logam Cu dan Pb yang ada dalam susu kental manis tersebut periu

dilakukan destmksi dahulu. Destmksi yang dilakukan adalah destmksi kering,

karena sampel yang digunakan mempakan sampel semi padat. Dengan destmksi

kering ini diharapkan agar hasil yang diperoleh maksimal. Proses destmksi ini

periu dilakukan dengan hati-hati, karena kesalahan metode analisis sangat
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berhubungan dengan proses destmksi sampel dan optimasi alat spektrofotometer

serapan atom.

Asam yang digunakan dalam penelitian ini adalah aquaregia (asam

kiorida; asam nitrat), aquaregia pada penelitian ini berperan sebagai destruktor

yaitu untuk mendestruksi bahan organik yang ada dalam sampel susu kental

manis. Jhonson dan Maxwell (1981), mengatakan bahwa asam klonda cukup luas

penggunaannya dalam dekomposisi sampel terutama untuk sampel yang banyak
mengandung matriks organik dan asam kiorida sering dikombinasikan dengan

asam kuat lainnya.

Kondisi yang idial untuk analisis dengan metode spektrofotometri serapan

atom hams memenuhi ketentuan bahwa lamtan standar hams berada dalam

matriks yang identik dengan lamtan sampel. Yang dkk (1990), mengatakan unsur-

unsur kelumit dalam bahan organik ada dalam bentuk bentakan secara kimia.

Adanya spesies-spesies yang benkatan secara organik dengan ion-ion spesifik
dalam larutan sampel yang terdekomposisi mungkin menumnkan penemuan

kembali dari unsur tersebut sehingga kesalahan analisis bila destmksi tidak

sempunia. Pada penelitian ini, pengukuran dilakukan dengan kondisi optimum

sesuai dengan karakter masing-masing logam.



Dari hasil penelitian di riapatkan data absorbansi sampel sebagai berikut:

Tabel 8 Absorbansi rata-rata Sampel

Sampel
Absorbansi rata-rata

Cu Pb

SKM A 0,020 0,002
SKMB 0,013 0,008

SKMC 0,008 0,000

SKMD C,017 0,007
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Dari hasil penelitian data absorbansi dengan menggunakan persamaan

linier y = bx + a dengan y adalah asorbansi dan x adalah konsentrasi, maka dapat

dihitung konsentrasi masing-masing sampel susu kental manis dengan persamaan

sebagai berikut:

y + a

Dimana x mempakan konsentrasi sampel susu kental manis dalam ppm.

Susu kental manis mempakan cairan kental atau emulsi setengah padat baik

bertipe air dalam minyak (lemak) atau minyak (lemak) dalam air. Sehingga

konsentrasi dalam susu kental manis adalah berat per berat atau milligram per

gram.
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Dari hasil penelitian didapatkan konsentrasi sampel susu kental manis dalam

mg/gr sampel.

Tabel 9. Konsentrasi rata-rata Sampel Susu Kental Manis

No Sampel

. ™___—„_„

Konsentrasi Sampel (mg/kg)
Cu Pb

1. SKM A 7,022 0 (tidak tevdeteksi)
2 SKM B 4,482 12,352

!3. SKMC 2,812 0 (tidak terdeteksi)
4. SKM D 6,009 10,164

Untuk perhitungan selengkapnya di sajikan pada lampiran 5.

Data di atas menunjukkan hasil konsentrasi dari berbagai macam produk

susu kental manis dengan batas waktu peredaran yang bervariasi. Data diatas.

menunjukan bahwa kandungan Cu terbesar dari sampel A, B, C dan D adalah

pada sampel A sebesar 7,022 mg/kg sampel dan kandungan Pb terbesar dari

sampel A, B, C dan D adalah pada sampel B sebesar 12,352 mg/kg sampel.

Berdasarkan hasil diatas menunjukan bahwa kandungan tembaga dari

semua sampel susu kental manis berada dibawah ambang standar mutu yang

ditetapkan oleh SNI yaitu sebesar 20 mg/kg, sedangkan kandungan logam timbal

untuk sampel SKM A dan C tidak diketemukan adanya logam timbal, untuk

sampel SKM B dan SKM D kandungan timbal melebihi dari standar mutu yang

telah ditetapkan oleh SNI yaitu sebesar 0,3 mg/kg.

Kandungan Pb pada saat melebihi batas waktu peredaran (kadaluarsa)

mengalami peningkatan kandungan. Ini memberikan sinyalemen bahwa produk

susu kental manis pada saat melebihi batas waktu peredaran (kadaluarsa) yang

sudah ditentukan sudah tidak layak lagi untuk dikonsumsi. Ini dikarenakan
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semakin meniiigkatnya kandungan logam berat pada produk susu tersebut, faktor

lain juga menunjukan bahwa mengalami peningkatan pada tingkat keasamannya

dan pH-nya.

Produk susu kental manis tidak layak untuk dikonsumsi lagi apabila sudah

melebihi batas waktu peredaran yang sudah ditentukan, karena akan mengalami

peningkatan kadar logam, tingkat keasaman , PH, dan Iain-lain. Ini akan memiliki

dampak bumk bagi keseliatan jika produk susu yang sudah melebihi batas waktu

peredaran masih beredar apalagi sampai di konsumsi oleh masyarakat. Untuk itu

kepada masyarakat dihimbau agar berhati-hati dalam memilih produk susu, juga

senantiasa selalu memperhatikan batas waktu peredarannya.



BAB VI

KESIMPULAN DAN SARAN

6.1 Kesimpulan

Dari data penelitian dan perhitungan yang telah dilakukan pada penentuan

kandungan Cu dan Pb di dalam susu kental manis dalam kemasan dengan metode

spetrofotometri serapan atom, dapat disimpulkan bahwa :

1. Susu kental manis Amengandung Cu adalah 7,022 mg/kg sampel dan

Pb adalah 0 (tidakterdeteksi)

2. Susu kental manis Bmengandung Cu adalah 4,482 mg/kg sampel dan Pb

adalah 12,352 mg/kg sampel

3. Susu kental mams Cmengandung Cu adalah 2,812 mg/kg sampel dan Pb

adalah 0 (tidak terdeteksi)

4. Susu kental mams Dmengandung Cu adalah 6,009 mg/kg sampel dan Pb

adalah 10,164 mg/kg sampel

5. kandungan Cu untuk semua jenis sampel susu kental manis berada dibawah

standar mutu yang ditetapkan SNI yaitu sebesar 20 mg/kg.

6. kandungan Pb untuk sampel SKM Adan Bberada dibawah standar mutu,

sedangkan untuk SKM Bdan Dberada diatas standar mutu yang ditetapkan

oleh SNI yaitu sebesar 0,3 mg/kg.

47
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6.2 Saran

Saran yang dapat diberikan dari hasil penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Konsumen penguna produk susu khusus susu kental manis dapat tents

mengkonsumsi produk susu kental manis tersebut, dengan tetap

memperharikan tanggal kadaluarsa.

2. Pabrik yang memproduksi susu diharapkan dengan tetap memperharikan segi

kualitas, higienitas dan keamanan pangan demi menjaga kualitas produk.

3. Mencoba menentukan kandungan Cu dan Pb dengan menggunakan sampel

dan destruktor lain.
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Lampiran 1

Lampiran 1. Kondisi Optimum Peralatan SpektrofotometerSerapan Atom
Logam Cu dan Pb

Parameter
Kondisi (Optimum

Cu Pb

Panjang gelombang. 324,8 nm 283,3 nm
Laju alir asetilen. 2,5 L/menit 3 L/menit

Laju alir udara. 9 L/menit 10 L/menit

Kuat arus HCL. 8p.A 8uA

Lebar celah. 0,7 nm 0,7 nm
Tinggi burner 17 mm 17 mm

• Panjang gelombang Cu 324,8 nm mempunyai energi 6,117.10 l9Joule

menggunakan persamaan:

E = h.-
a

T/ 3.108m/
E = 6,623.10"34 J/ s

s 324,8.10"9m

E = 6,117.10'19 Joule

Panjang gelombang Pb 283,3 nm mempunyai energi 7,013.10"19 Joule

menggunakan persamaan:

E = h.-
a

T/ 3.108m/
E = 6,623. lO-341/ /s

s 283,3.10-9m

E = 7,013.10"19Joule



Lampiran 2

Pembuatan Larutan Standar 1000 ppm

Dik: BMCu(N03)2.3H20 = 241,602

BMPbS04.6H20 -= 411,345

Cu(N03)2.3H20

1 mol

Cu2+ + 2N03" + 3H20

1mol ~ Imol ~ 1mol

1000 ppm

lOOOmg/lL

lg/lL

mol = g/BACu

= lg/ 63,55

= 0,157356 mol.

mol =1/1x0,0157356

= 0,0157356 mol

gr =
molxBMCu(N03)2.3H20

= 0,0157356x241,602

= 3,8 gr. Ditimbang sebanyak 3,8 gr, kemudian dilaratkan dengan 30

mL Aquaregia dan diencerkan dengan aquades hingga IL.



Dik: BM PbS04.6H20

PbS04.6H20

1 mol

mol -1/1x0,0048263

= 0,0048263 mol

439,094

Pb2+ + S042" + 6H20

1 mol ~ lmol ~ 1 mol

1000 ppm

1000 mg/ 1L

1g/lL

mol = g/BAPb

= lg/207,2

= 0,0048263 mol.

gr
= molxBMPbS04.6H20

= 0,0048263x411,345

= 1,98 gr. Ditimbang sebanyak 1,98 gr, kemudian dilamtkan dengan 30

mL Aquaregia dan diencerkan dengan aquades hingga I L.



Lampiran 2

• Pembuatan Larutan Standar

• Larutan standar Cu dibuat dengan konsentrasi 0,0 ; 1,0 ; 2,0 ; 3,0

Larutan 1000 ppm -» 10 ppm dalam labu 50 mL

V, . Mi = V2. M2

Vj .1000 ppm = 50 mL .10 ppm

V, -i^-0,5mL
1000

0,5 mL diencerkan dengan aquades hingga 50 mL

> Konsentrasi 0,0 ppm mempakan blanko yaitu lamtan 3 mL HCl

diencerkan dengan 100 mL aquades diambil 25 mL saja

> Konsentrasi 1,0 ppm dalam labu 25 mL

V,. M, = V2. M2

Vi. 10 ppm = 25 mL . 1,0 ppm

25
Vi = — = 2,5 mL

10

2,5 mL larutan standar diencerkan hingga 25 mL

> Konsentrasi 2,0 ppm dalam labu 25 mL

V, . Mi = V2. M2

Vi. 10 ppm = 25 mL . 2,0 ppm

V! = — = 5 mL
10

5 mL larutan standar diencerkan hingga 25 m



Lanjutan Lampiran 2

> Konsentrasi 3,0 ppm dalam labu 25 mL

V,. M, = V2. M2

Vj . 10 ppm = 25 mL. 3,0 ppm

75
V, = — = 7,5 mL

10

7,5 mL lamtan standar diencerkan hingga 25 mL



Lanjutan Lampiran 2

• Larutan standar Pb dibuat dengan konsentrasi 0,0 ;2,0 ;4,0 ;6,0 ;8,0
Larutan 1000 ppm -» 10 ppm dalam labu 50 mL

Vi. M, = V2. M2

V.. 1000 ppm = 50 mL. 10 ppm

w 500

Vl =!5oT=0'5mL

0,5 mL diencerkan dengan aquades hingga 50 mL

> Konsentrasi 0,0 Ppm merupakan blanko yaitu larutan 3mL HCl diencerkan
dengan 100 mL aquades diambil 25 mL saja

> Konsentrasi 2,0 ppm dalam labu 25 mL

V. . M, = V2. M2

V, . 10 ppm = 25 mL. 2,0 ppm

\r 50V.-^-SmL

5mL larutan standar diencerkan hingga 25 mL

> Konsentrasi 4,0 ppm dalam labu 25 mL

V, . M, = V2. M2

Vi. 10 ppm = 25 mL. 4,0 ppm

V,- — «10mL

10 mL larutan standar diencerkan hingga 25 mL

> Konsentrasi 6,0 ppm dalam labu 25 mL

V, . M, = V2. M2



Vi. 10 ppm = 25 mL . 6 ppm

V, = ^ = 15mL
10

15 mL lamtan standar diencerkan hingga 25 mL

> Konsentrasi 8,0 ppm dalam labu 25 mL

Vi. Mi = V2. M2

Vi. 10 ppm = 25 mL . 8,0 ppm

200 on iVi = = 20 mL
10

20 mL lamtan standar diencerkan hingga 25 mL



Lampiran 3

L. 3.1 Print out larutan standar Cu

SUMMARY OUTPUT

Multiple R
R Square
Adjusted R Square
Standard Error

Observations

Regression Statistics
0,999952657

0.999905317

0.999857976

0.00146628R

ANOVA

Regression
Residual

Total

JL. SS

0,04541045

4.3E-06

0,04541475

US'

0,04541045

2.I5E-06

Coefficients Standard Error

Intercept

X Variable 1

RESIDUAL OUTPUT

Observation Predicted 1'
-0,0002
0.0951

0.1904

0,2857

•0,0002

0,0953

Residuals

0,0002
-0.0011
0,0016

-0,0007

L. 3.2 Print out larutan standar Pb

0.001226784

0.000655744

/•'

21121,13953

t Stat

-0.163027829

145.3311375

Significance f
4.73426E-05

P-vahic

0.885480333

4.73426E-05

summary oi nm IT

Multiple R

R Square

Adjusted R Squ

Standard Error

Observations

Regres.

are

VJM/f Statistics

0.998198459

0,996400163

0.99S200217

0.002875181

5

ANOVA

rff SS .US' /•' iyilfwamvF

Regression

Residual

Total

1

3

4

0,0068644

0,0000248

0,0068892

0.0068644

8.26667E-06

830,3709677 9.17662E-05

Coefficients Standard Error / Slat P-value

Intercept

X Variable 1

0,003

0,0131

0,002227106

0,000454606

1.347039765

28,8161581

0.270682753

9.17662E-05

RESIDUAL OUTPUT

Predicted Y Residuals Standard Residuals

1

1

4

5

0.003

0.0292

0.0554

0.0816

0,1078

-0.003

0.0038

0.0006

-0.0006

-0.0008

-1.204828993

1.526116725

0.240965799

-0.240965799

-0.321287732



Lampiran 4

. Parameter spektrofotometri serapan atom

. Parameter spektrofotometer serapan atom logam Cu

L.2.1. Parameter spektrofotometer serapan atom Cu

Y = bx + a

y=y=0,0953x-0,0002

• Limit Deteksi

Y =3 Sd + a

Sd = ZkzlL
n-2

Sd = \ 4-2

Y=3.(2,711.10-3)-0,0002

Y=7,993.10'3 atau 0,007993 ppm

1.47.10" -3= 2,711.10

Ketepatan

Se = n^2



Lanjutan Lampiran 4

10,127697 - (-0,00010,573) - (0,0953.1,33) = n n, afnn , %
be i 4-2

Tingkat kesalahan = 0,02 atau 2 %,

Sehingga ketepatannya tinggi yaitu 98 %

• Ketelitian

vhitung q-l.

Se
Sb= -f—

&•-&*

Sb= *£=_ _^ - 8.10-

_ 0,0953-0,, | om

Dengan tingkat signifikansi 1%maka nilai t tabei (2 ;0,005) =9,925

Jadi t hitung >t tabel; 11,9125 >9,925, maka spektrofotometer serapan atom

tersebut dikatakana teliti.



Lanjutan Lampiran 4

Parameter spektrofotometer serapan atom logam Pb

L.2.3. Parameter spektrofotometer serapan atom Pb

X Y X2 y2 *y y (y - y) (y-y)2

o 0,000 0 0 0 0,003 0,003 9.10"6

2 0,033 4 0,001089 0,066 0,0292 0,0038 1,444.10"5

4 0,056 16 0,003136 0,224 0,0554 0,0006 3,6.10"7
6 0,081 36 0,006561 0,486 0,0816 0,0006 3,6.10"7
8 0,107 64 0,01149 0,856 0,1078 0,0008 6,4.10"7

20 0,277 120 0,022235 1,632 2,48.10'5

Y = bx + a

y = y =0,0131x + 0,003

• Limit Deteksi

Y =3 Sd + a

Sd =

Sd =

|Z(y-y)2
n-2

[2,48.10'
5-2

= 2,875.10"

Y = 3.(2,875.10"3) +0,003

Y = 1,1625.10'2 atau0,011625 ppm

Ketepatan

Se =
l£y -a£y-bZxy

n-2



Lanjutan Lampiran 4

,0,022235 - (0,003,0,277) - (0,0131.1,632) =

Se==V n " '
Tingkat kesalahan = 0,002875 atau 0,2875 %,

Sehingga ketepatannya tinggi yaitu 99,7125 %

• Ketelitian

v hitung ni

Se
Sb= -==

'^_W
n

_ 0,002875 = 0,002875 = 4J45 ^

"J^fl 6>325 ' '
0,0131-0

t hitung 4 545J0"4

Dengan tingkat signifikansi 1%maka nilai t tabei (3 ; 0,005) =5,814

Jadi t hitung > t tabel ; 28,8 > 5,814, maka spektrofotometer serapan atom

tersebut dikatakana teliti.



Lampiran 5

, ((abs .nercep) slope)xvol.sampelxnengenceranppmsamne! = -— -- — —/...„.?.___
beratsampel

# Sampel SKM A

berat awal sampel 3,019 gr

Volume sampel 100 mL

Absorbansi rata-rata:

- Larutan sampel Cu : 0,02

- Larutan sampel Pb : 0,002

((0,02-(-0,0002)/0,0953) . . ... , ,
mg <mL.\\QQmLx\

CU = 1000 ^___ =OM7Q22mg/gr =7,022mg/kg

((0.002-(-0.003)/0.0131)
H)^/mLYl00»?/_\i

i,h- 1000 = -O.0O25273wi,'/rr = 0.wff/*ij
3.019 * '



Lampiran 5

ppmsampel =~ah~ZlnerceP)'' s[°pv)xv(>lsampehnengenceran
beratsampel

# Sampel SKM B

berat awal sampel 3,0902 gr

Volume sampel 100mL

Absorbansi rata-rata:

- Larutan sampel Cu : 0,013

- Lamtan sampel Pb : 0,008

((0,013-(-0.0002)/0,0953)
»ig *>»Lx\00mLx\

^_ =0M4S2mg/gr =4A82mg/kgrtl = 1000 '"*

((0,008-(-0.003)'0.0131)|000 mg,'mLx\mmLx\
Ph= 30902- - =V.M2352mg/gr =\2,152mg/kg



Lampiran 5

, ((abs - inercep)/slone)xvol.sampelxpengenceranppmsampel = — — L—L—si
beratsampel

# Sampel SKM C

berat awal sampel 3,0518 gr

Volume sampel 100 mL

Absorbansi rata-rata:

- Larutan sampel Cu : 0,008

- Larutan sampel Pb : 0,000

((0.008-(-0,0002) 0,0953) , , 1AA , ,
mg •mLx\ 00»j/..v1

('// = ^ 0.0028122mg gr - 2,812mg 'kg
3.0581 *

((0,000-(-0.003)/O.OJ31)
• • •- - »i^/HiL.\i00«jL\-!

Pb= 100° - - -— =-0.0074883iffir/i,v =0.wir/Jhf
3.0581



Lampiran 5

ppmsampel =i^1^^'^^
beratsampel

# Sampel SKM D

berat awal sampel 3,0036 gr

Volume sampel 100 mL

Absorbansi rata-rata:

- Lamtan sampel Cu : 0,017

- Lamtan sampel Pb : 0,007

((0,OI7-(-0,0002)/0,0953)
r„_ 1000 ^/"^-I00;»/.,!
( /, _____ =0i0060095w^ 'gr =b.OWmg /kg

((0,007-(-0.003)/0.0131

3003~(5 =0.0101645wg!gr =10.!bXmg! kg
,m„ mg!mLxWQmLx\

Ply __ IDUU
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PENDAHULUAN

o --Qil 0152 . 77 .Susu Kental Manis, Revisi di-
Standar ini merupakan Rcvw, SIL 0152 ;

utamakan pada persyaxatan mutu dengan alasan sebag

_ Men^g — ^ "^ N°- °4/M/InS/10/1989-
- Melindungi konsumen.
- Mendukung perkembangan industn a_ro base
- Mcnunjang ekspor non-migas.

^-^^^^^
ret 1990.

in.Unsi yang terkait.

Sebagai acuan diambil dari
m t. rf Kesehatan No. : 722/Men.Kes/Per/lX/88 tentang Ba-

— Peraturan Menten Kesenaian
l,„ Tambahan Makanan.

_ ^^» •*.__-»<«-» 'U"n"'°""S
- ADAC. 1955.



SNI 01-2971 -1992

SUSU KENTAL MANIS

i RUANG LINGKUP

' sundar ini me.iputi definisi. syarat mutu. ™*^«*» ^ ™"'
syarat penandaan, dan cara pengemasan susu kental mams.

2. DEFINISI berbentuk cairan kental yang diperoleh
Susu kental """"^ *£* dari sus. segar yang U.ah ditambah gula.
dengan menghilangkan sebagian *" hasi, rekombinasi susu

diizinkan.

: dari 5



3.

SNI 01 -2971- P92

SYARAT MUTU

Syarat mutu susu
ti tabel di bawah ini.kental manis seper

Tabel

Syarat Mutu Susu Kental Manis

Satuan

No.
Kriteria Uji

1.
1 Keadaan :

1.1 Bau

1 1.2 R8Sa
1 i 3 Wama

1.4 Konsistensi

Air. %. b/b

Bahan kering. %. b/b
Abu. %. b/b
Protein (Nx 6.37).%, Wb
Lemak. %. b/b

Laktosa. %. b/b
Sakarosa. %. b/b

Pati

Cemaran logam
10 1 Timbal (Pb). mg/kg
10.2 Tembaga (Cu). mg/kg
10 3 Seng (Zn). mg/kg
10.4 Timah (Sn), mg/kg
10.5 Raksa (Hg), mg/kg
Arsen (As), mg/kg
Cemaran mikroba :
12.1 Angka lenPeng toUl
12.2 FUktericoUror
12 3 E. ^U
12.4 salmonella
l?..i S. aureui
12.6 Kap*n« dan khamir

Dihitung Urhad.p «u.u Y*»€ «P <*'konS

koloni/g

APM/B

APM/C

koloni/ g

koloni/ g

2dari5

Persy aratan

normal
normal
putih sampai putih |
kekuni»g»r» atau
jesuai dengan gan-
darasa yang ditam
bahkan.

kental dan homo-
gen

10 - 30

10 - 80

L.4- 2.2.

7 - 10

8 - 10

10 - 14

43 - 48

tidak ternyaU

maks. 0.3
maks. 20.0

maks. 40.0
maks.40.0/250.0*
m*ks. 0.03

maks. 0.1

maks.l.0x 10
m»V* 10

3

nrMl'"l(>0* ,
mat" 1.0 « 1°

^2
1.0 io-



SNI 01 -29/1 - ivy/

4. CARA PENGAMBILAN CONTOH

Cara pengambilan contohsesuai dengan SNI 19 -0429 - 1989, Pctunjuk Pengam
biian Contoh Cairan dan Semi Padat..

5. CARA UJI

5.1 Persiapan Contoh untuk uji kimia
Cara persiapan contoh sesuai dengan SNI 01 - 2891 - 1992, Cara Persiapan Ma
kanan dan Minuman untuk contoh cairan, butir 4.

5.2 Keadaan (bau, rasa, warn* dan konsistensil
Cara uji keadaan sesuai SNI 01 - 2891 - 1992, butir 1.2.

5.3 Air

Cara uji air sesuai SNI 01 - 2891 - 1992, butir 5.1.

5.4 Bahan Kering

Cara uji bahan kering ditetapkan <ebnea' berikut
Tetapkan kadar air contoh sesuai iNI 01 - 2891 - 1992, butir 4.

Bahan kering - 100 % — kadar air

5.5 Abu

Cara uji abu sesuai SNI 01 -2891 - 1992 r butir 6.1.

5.6 Protein

Cara uji protein sesuai SNI 01 -2891 - 1992, butir 7.1.

5.7 Lemak

Cara uji lemak sesuai SNI 01 - 2891 - 1992 , butir 8.2.

5.8 Laktosa dan Sakarosa

5.8.1 Peralatan

a. Polarimeter

b. Labu ukur 100 ml dan 200 ml

5.8.2 Pereaksi

a. Larutan kaliumferosianida. K4Fe (CN)6 3H20. 0.05 N
b. Larutan 18.4 gram K4F«-(CN)6. 2HzO dalam 100 ml suling.

c. Larutan Fehling I

Larutkan 26.28 gram Ju SO^SHjO
dengan •ir suling t*«U»«» 1 •<t«"r

d. LaruUn F*hling il
Larutkan 346iram Na K Urtrat dan 100 g NaOM dengan air tuling sam

pai 1 Iit*r.

3 dari 5



SNI 01 -2971 -1992

583 Cara kerja m!,,ukkan ke dalam labu ukur 100 ml.

larutkan dengan vi pan*." k
ka„ sampai Unda gam dengan a,, .uh g ^ ^ M0

J. ence.kan ^"JJ",?!*- «» uku, (p-U-J-P

rrptTn ^ *—»———aka--
C' bung 20 en,<"""^ dilam ,abU uku, !00 n,,.UmbaH
d pipet 50 ml .aring." dan maaukk™ K 1() mmU j,,^

.. STp--.——kan ubu,,e 2o ml (mi"an"""
bacaan P2)- „lenmeyer 250 ml. Umbahkan

f Pipet 5mi -nan. «»^^ m' ^ m" FebUng .., dan 25 mi air
^ rr:^^=ngda, - •—.

, A„,k.t erienm.,, dan ^ ainginkan daian, -^ ^%̂

03 0.1 N.

Perhitungan :

1,33 8* 1.03 L- 0.26 1 - « p103 L- d.05 x 0.36) S- 0.36 S
2,47 L* 3.60 I - 2.88 Z

atau

S - 7.02 (P1 - ?2"
12QP1 ♦ 2,882- 13.3A.

3,60

4 dari 5
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SNI 01 -2971 - 1992

S = sakarosa

L = laktosa

I = gula pereduksi

Catatan :

Untuk mendapatkan kadar sebonarnya, hnsil nkhir yanc dibagi 1.016.

5.9 Pali

5.9.1 Peralatan

lempeng tetes

5.9.2 Percaksi
Larutan iod dalam KI - larutkan 6.3 g iod dan 12,5 g KI dalam 500 ml

air suling.

5.9.3 Cara kerja

a. Larutkan lebih kurang 2 g contoh dalam 10 ml air suling
b. Letakkan beberapa tetes larutan contoh tersebut pada lempeng tetes,

tambahkan 2 - 3 tetes larutan iod dalam KI

c. Amati perubahan yang terjadi; bila tcrbentuk warna biru berarti pati
positif.

5.11 Cemaran Logam

Cara uji cemaran logam sesuai SNI 19-2896- l992,Cara UjiCamaranLogam.

5.12 Arsen

Cara uji arsen sesuai SNI 19 - 2896 - 1992

5.13 Cemaran Mikroba

Cara uji cemaran mikroba sesuai SNI 19 - 2896 - 19*2, Cara Vji Cemaran
Mikroba.

6. SYARAT PENANDAAN

Sesuai dengan peraturan Dep.Kes- R.l. yang txrlaku tentang label dan periklanan
makanan.

7. SYARAT -' dNGEMASAN

?m$u kental manis dikemas dalam wadah yang tertutup rapat. tidak dipengaruhi
atau mcmpengaruhi isi. aman selama rxnyimpanan dan pengangkutan.

5 dari 5


