BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan
bahwa:
1. Semua sampel kecap manis dan kecap asin mengandung logam timbal.
2. Hasil analisis kuantitatif pada sampel kecap manis dan kecap asin secara
spektrofotometri serapan atom sebagai berikut:
a. Kecap manis A (0,588 +0,169) mg/kg
b. Kecap manis B (0,764 + 0,276) mg/kg
c. Kecap asin C (0,853 +0,287) mg/kg
d. Kecap asin D (0,681 £ 0,091) mg/kg
3. Semua kadar Pb dalam produk kecap manis dan kecap asin memenuhi syarat
dalam Standar Nasional Indonesia baik SNI 3534.1:2013 untuk kecap manis

maupun SNI 3534.2:2013 untuk kecap asin.

B. Saran
1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang analisis kandungan logam lain
yang terdapat dalam kecap manis dan kecap asin dengan menggunakan
metode spektrofotometri serapan atom.
2. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dari logam timbal dalam kecap manis

dan asin dari merek lain dengan menggunakan spektrofotometri serapan atom
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Lampiran 1. Surat keterangan penelitian

A"
LABORATORIUM KIMIA ANALITIK

JURUSAN KIMIA FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS GADJAH MADA

SURAT KETERANGAN

Yang bertanda tangan di bawah ini, Kepala Laboratorium Kimia Analitik Jurusan
Kimia Fakultas Matematika dan limu Pengetahuan Alam Universitas Gadjah Mada,
menerangkan bahwa:

Nama : RIAWATI RIANTRI ARNA
No. Mahasiswa : 15092760-A
Institusi : Fakultas Farmasi

Universitas Setia Budi Surakarta

telah melakukan uji analisis sampel di laboratorium kami untuk pengukuran logam Pb
dan Zn dengan menggunakan metode AAS.

Analisis tersebut dilakukan dalam rangka penelitian skripsi yang berjudul:
“Analisis Logam Berat Pb dalam Kecap Manis dan Asin yang Beredar di Kota
Karanganyar secara Spektrofotometri Serapan Atom (AAS)”.

Demikian surat keterangan ini dibuat untuk dapat dipergunakan seperlunya.

Yogyakarta, 10 April 2013

e
i f.\Dr. Endang Tri Wahyuni, M.S.
NIP. 196202101988032001

Sekip Utara Kotak Pos BLS 21 Yogyakarta 55281 Telp. 0274-7479373, 545188 (ext. 116) Fax. 0274-545188
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Lampiran 2. Cara pembuatan larutan standar dengan beberapa variasi
konsentrasi dari larutan 1000 ppm
a. Larutan standar 1,0 ppm dari larutan standar 1000 ppm
Vi X N; =V XNy
V1 X 1000 ppm =50 ml X 1,0 ppm
V1 =0,05ml
Dipipet 0,05 ml larutan 1000 ppm dimasukkan ke dalam labu takar 50 ml,
ditambahkan aquabidestilata sampai tanda batas.
b. Larutan standar 2,0 ppm dari larutan standar 1000 ppm
Vi X' Ni=V2 X N;
V1 X 1000 ppm =50 ml X 2,0 ppm
V:i=0,1ml
Dipipet 0,1 ml larutan 1000 ppm dimasukkan ke dalam labu takar 50 ml,
ditambahkan aquabidestilata sampai tanda batas.
c. Larutan standar 4,0 ppm dari larutan standar 1000 ppm
Vi X N;p =V XNy
V1 X 1000 ppm =50 ml X 4,0 ppm
V1=0,2ml
Dipipet 0,2 ml larutan 1000 ppm dimasukkan ke dalam labu takar 50 ml,
ditambahkan aquabidestilata sampai tanda batas.
d. Larutan standar 8,0 ppm dari larutan standar 1000 ppm
Vi X N;p =V XNy

V1 X 1000 ppm =50 ml X 8,0 ppm
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V1=0,4ml
Dipipet 0,4 ml larutan 1000 ppm dimasukkan ke dalam labu takar 50 ml,
ditambahkan aquabidestilata sampai tanda batas.
Larutan standar 10,0 ppm dari larutan standar 1000 ppm

Vi X N;p =V XNy
V3 X 1000 ppm =50 ml X 10,0 ppm

V:=0,5ml

Dipipet 0,5 ml larutan 1000 ppm dimasukkan ke dalam labu takar 50 ml,

ditambahkan aquabidestilata sampai tanda batas.
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Lampiran 3. Perhitungan LOD dan LOQ

Konsentrasi (ppm) Absorbansi

0,10 3,594
0,25 0,225
0,40 0,225
0,55 0,780
0,70 0,433
0,85 0,190
1,00 0,572

Hasil regresi linear antara konsentrasi dan absorbansi didapat:

a = 2,029

b = -2,126

r = - 0,562

Sehingga persamaan regresi linearnya adalah :

y=a+bx

Keterangan : y = absorbansi

X= Cregresi

A = intersep

B = slope
Jadi, y=2,029 + (- 2,126)x
Konsentrasi Absorbansi Y’ |Y-Y"| |Y-Y'P
(ppm)
0,10 3,594 1,8164 1,7776 3,1599
0,25 0,225 1,4976 1,2726 1,6195
0,40 0,225 1,1787 0,9537 0,9095
0,55 0,780 0,8598 0,0798 6,368 x 107
0,70 0,433 0,541 0,108 0,0117
0,85 0,190 0,2221 0,0321 1,0304 x 10°°
1,00 0,572 - 0,0967 0,6687 0,4472

[1=6,1551984

Persamaan regresi linear :  y=a+ bx

y=2,029 + (- 2,126)x

s(3) = 2oy
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(6,1551984 )?
= 7-2

(6,1551984 )?
= 5

A/ 7,577293469

=2,753
3 xs(z)
LOD =—*
b
_3x2,753
T —-2126
8,259
T —2126
=-3,885
10xs (X)
X
LOQ =——=

b
10 x 2,753

-2,126
_ 2753

T -2,126
=-12,949
Nilai LOD dan LOQ tidak memenuhi syarat karena nila LOD dan LOQ minus

sehingga membuat seri konsentrasi kurva baku yang baru sbagai berikut:

Konsentrasi (ppm) Absorbansi

1,0 0,010
2,0 0,019
4,0 0,039
8,0 0,077
10,0 0,096

Hasil regresi linear antara konsentrasi dan absorbansi didapat:

a = 2,833 x10™

b = 9,583 x 107

r = 0,9999

Sehingga persamaan regresi linearnya adalah :

y=a+bx

Keterangan : y = absorbansi
X= Cregresi
A = intersep
B = slope



Jadi, y = (2,833 x 10™)+ (9,583 x 107%)x
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Konsentrasi Absorbansi Y’ |Y-Y"| |Y-Y'P
(ppm)
1,0 0,010 9,86667 x 10%° 1,333 x10™ 1,69 x 10
2,0 0,019 0,01945 45x10% 2,025 x 10
4,0 0,039 0,03862 3,8x10% 1,444 x 1077
8,0 0,077 0,07695 5x 10 2,5x10%
10,0 0,096 0,09612 1,2 x 10 1,44 x 10
Y =38,07 x 10
Persamaan regresi linear :  y=a+ bx

s(3) = 2oy

(0,0000003807

5-2

\/(o ,0000003807

4/0,0000001269

=3,5623 x

LOD
b

3xs(¥)

3

10*

Y = (2,833 x 10™)+ (9,583 x 10®)x

_3x(3,5623x107%)

(9,583 x1073)

0,00106869

(9,583 x10-3)

=0,1115

LOQ =
Q b

10xs (%)

10 x (3,5623x107%)

(9,583 x 10~3)
0,0035623

(9,583 x1073)

=0,3717

Nilai LOD dan LOQ memenuhi syarat karena konsentrasi kurva kalibrasi yang

terendah harus lebih besar atau sama dengan nilai LOD dan LOQ.
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Lampiran 4. Data absorbansi timbal (Pb) dalam produk kecap manis dan
kecap asin yang telah dianalisis secara spektrofotometri
serapan atom

No,| Sampel | Kode | Absorbansi | Absorbansi | Absorbansi | Rata-rata
1 2 3 absorbansi

1.| Kecap Al 0,004 0,004 0,003 0,0037
manis A2 0,003 0,002 0,003 0,0027
A3 0,003 0,003 0,004 0,0033

A4 0,002 0,002 0,002 0,002

A5 0,004 0,004 0,004 0,004

2. | Kecap Bl 0,007 0,005 0,007 0,0063
manis B2 0,003 0,004 0,003 0,0033
B3 0,005 0,002 0,002 0,003

B4 0,004 0,004 0,004 0,004

B5 0,004 0,003 0,003 0,0033

3.| Kecap C1 0,004 0,002 0,003 0,003
asin C2 0,006 0,005 0,003 0,0047
C3 0,007 0,007 0,006 0,0067

C4 0,005 0,003 0,004 0,004

C5 0,004 0,004 0,003 0,0037

4.| Kecap D1 0,004 0,004 0,003 0,0037
asin D2 0,004 0,003 0,003 0,0033
D3 0,004 0,004 0,005 0,0043

D4 0,003 0,003 0,004 0,0033

D5 0,004 0,003 0,003 0,0033
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Lampiran 5. Perhitungan absorbansi kecap manis dan kecap asin sampai
dlper0|6h Cregresi

1. Sampel Al
Diketahui: absorbansi :0,0037
Persamaan kurva baku ;v =a+ bx
0,0037 = (2,833 x 107+ (9,583 x 10%)x

~0,0037—-(2,833x10™%)
- (9,583 x1073)

=0,35652 pg/ml
Jadi, didapat Cyegresi = 0,35652 pg/ml
2. Sampel A2
Diketahui: absorbansi ;00,0027
Persamaan kurva baku ;v =a+ bx

0,0027 = (2,833 x 10°%)+ (9,583 x 10%)x

~0,0027—(2,833x10™%)
- (9,583 x1073)

=0,25217 pg/ml

Jadi, didapat Cregresi = 0,25217 pg/ml
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Lampiran 6. Cara perhitungan Cyegresi Produk sampai diperoleh kadar ppm
produk

Rumus :

CregxPxV
X=z—m—

G
Keterangan : X = kadar unsur (mg/kg atau ppm)
Crg = konsentrasi yang diperoleh (ug/ml)
\% = faktor pengenceran (ml)
G = berat sampel (gram)

1. Perhitungan kadar untuk Al
Diketahui : P=1x
V=10 ml
G =5,065 gram
Cregress = 0,35652 pg/ml
Ditanya: X =... ?

_CregxPxV
- G

Jawab :

_0,35652 pg/mlx1x10ml
- 5065 gram

=0,70389 ug/g
=0,70389 mg/kg
Jadi kadar sampel A1l adalah 0,70389 mg/kg
2. Perhitungan kadar untuk A2
Diketahui : P=1x
V=10 ml
G =5,061 gram

Cregresi =0,25217 ug/ml



Ditanya: X =... ?

_CregxPxV
- G

Jawab :

_0,25217 pg/mlx 1 x 10 ml
- 5061 gram

=0,49826 pg/g
=0,49826 mg/kg
Jadi kadar sampel A2 adalah 0,49826 mg/kg
3. Perhitungan kadar untuk A3
Diketahui : P=1x
V=10 ml
G =5,042 gram
Cregresi = 0,31478 pg/ml
Ditanya: X =... ?

_CregxPxV
- G

Jawab :

5,042 pg/mlx 1x10ml
- 5042 gram

=0,62432 uglg
=0,62432 mg/kg

Jadi kadar sampel A3 adalah 0,62432 mg/kg
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Lampiran 7. Perhitungan kadar timbal (Pb) dalam produk kecap manis dan
kecap asin

1. Kecap manis A
Diketahui :
Kadar A1 =0,70389 mg/kg
Kadar A2 =0,49826 mg/kg
Kadar A3 =0,62432 mg/kg
Kadar A4 =0,34621 mg/lkg —— data dicurigai
Kadar A5 =0,76966 mg/kg
Menurut Dixon’s Q test
X1 <Xo<...<XN

_ Xy =X Xy —Xpa
Qexp - Qexp
Ky — %4 Ky —%4
Qexp =
=0,35907

Data tidak dicurigai karena kurang dari Q tabel pada taraf kepercayaan
95% yaitu 0,35907 <0,717

No. 2
1 0,70389 0,115422 0,013322
2 0,49826 0,588468 0,090208 0,008137
3 0,62432 0,035852 0,001285
4 0,76966 0,181192 0,032831
5 0,34621 0,242258 0,058689
> =0,114264
SD =
= 0,169 mg/kg

Jadi kadar timbal (Pb) pada kecap manis A : 0,588 + 0,169
2. Kecap manis B

Diketahui :

Kadar B1 = 1,23881 mg/lkg —— data dicurigai
Kadar B2 = 0,62333 mg/kg

Kadar B3 = 0,56146 mg/kg

Kadar B4 = 0,77458 mg/kg

Kadar B5 =0,62494 mg/kg

Menurut Dixon’s Q test
X1 <Xo<...<Xn
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_ K X X ~ X
Qexp - Qexp
Xy ¥y Xp — %y
Qexp =
=0,68536

Data tidak dicurigai karena kurang dari Q tabel pada taraf kepercayaan 95%
yaitu 0, 68536 < 0,717

No. 2
1 0,62333 0,14129 0,019963
2 0,56146 0,764624 0,20316 0,041274
3 0,77458 0,00996 0,000099
4 0,62494 0,13968 0,019511
5 1,23881 0,47419 0,224856
> =0,305703
SD=
= 0,276 mg/kg

Jadi kadar timbal (Pb) pada kecap manis B : 0,765 + 0,276

Kecap asin

Diketahui :

Kadar C1 = 0,56235 mg/kg

Kadar C2 = 0,92008 mg/kg

Kadar C3 = 1,31159 mg/kg — data dicurigai

Kadar C4 = 0,77242 mg/kg

Kadar C5 = 0,69851 mg/kg

Menurut Dixon’s Q test
X1 <Xo<...<XN

_ Xy =X Xy —Xpa
Qexp - Qexp
Ky — %4 Ky —%4
Qexp =
=0,52254

Data tidak dicurigai karena kurang dari Q tabel pada taraf kepercayaan 95%
yaitu 0,52254 < 0,717

No. 2

1 0,56235 0,29064 0,084472
2 0,92008 0,852990 0,06709 0,004501
3 0,77242 0,08057 0,006492
4 0,69851 0,15448 0,023864
5 1,31159 0,4586 0,210314




53

> =0,329643

SD=
=0,287
Jadi kadar timbal (Pb) pada kecap asin C : 0,853 = 0,287
Kecap asin D
Diketahui :
Kadar D1 = 0,69416 mg/kg
Kadar D2 = 0,62197 mg/kg
Kadar D3 = 0,83542 mg/lkg ——» data dicurigai
Kadar D4 = 0,62394 mg/kg
Kadar D5 = 0,62793 mg/kg

Menurut Dixon’s Q test
X1 <Xo<...<Xn

_ K X X ~ X
Qexp - Qexp_—
Xy ¥y Xp — %y
Qexp =
=0,66179

Data tidak dicurigai karena kurang dari Q tabel pada taraf kepercayaan 95%

yaitu 0,66179 <0,717

No. 2
1 0,69416 0,013476 0,000182
2 0,62197 0,680684 0,058714 0,003447
3 0,62394 0,056744 0,003220
4 0,62793 0,052754 0,002783
5 0,83542 0,154736 0,023943
3 = 0,033575
SD=
=0,091

Jadi kadar timbal (Pb) pada kecap asin D : 0,681 + 0,091
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Lampiran 8. Data Cregresi, kadar, dan kadar akhir timbal dalam kecap manis

dan kecap asin.

No. Sampel  Kode Crreg Kadar Kadar = SD (mg/kg)
sampel
1 Al 0,35652 0,70389
2 A2 0,25217 0,49826
Kecap
3 ) A3 0, 31478 0,62432 0,588 + 0,169
manis
4 A4 0,17913 0,34621
5 A5 0,38783 0,76966
6 Bl 0,62783 1,23881
7 B2 0, 31478 0,62333
Kecap
8 ] B3 0,28348 0,56147 0,764 + 0,276
manis
9 B4 0, 38783 0,77456
10 B5 0, 31478 0,62494
11 C1 0, 28348 0,56235
12 C2 0,46087 0,92008
Kecap
13 ) C3 0,66957 1,31159 0,853 + 0,287
asin
14 C4 0, 38783 0,77242
15 C5 0,35652 0,69851
16 D1 0, 35652 0,69416
17 D2 0, 31478 0,62197
Kecap
18 ) D3 0,41913 0,83542 0,681 + 0,091
asin
19 D4 0, 31478 0,62394
20 D5 0,31478 0,62793




Lampiran 9. Daftar tabel r satu sisi

Df r
1 0,9511
2 0,8000
3 0,6870
4 0,6084
5 0,5509
6 0,5067
7 0,4716
8 0,4428
9 0,4187
10 0,3981
11 0,3802
12 0,3646
13 0,3507
14 0,3383
15 0,3271
16 0,3170
17 0,3077
18 0,2992
19 0,2914
20 0,2841
21 0,2774
22 0,2711
23 0,2653
24 0,2598
25 0,2546
26 0,2497
27 0,2451
28 0,2407
29 0,2366
30 0,2327
40 0,2018
50 0,1806
100 0,1279
200 0,0905

55



Lampiran 10. Foto larutan standar Pb

Lampiran 11. sampel kecap manis dan kecap asin
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Lampiran 12. Foto pengabuan sampel kecap manis dan kecap asin
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Lampiran 13. Foto alat Muffle Furnace
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Lampiran 14. Foto spektrofotometer serapan atom.
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