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a. Persiapan pengujian

1.

Persiapan contoh uji timbal terlarut

Siapkan contoh uji yang telah disaring dengan saringaan membrane

berpori 0,45 pum dan diawetkan. Contoh uji siap diukur.

Persiapan contoh uji timbal total

Siapkan contoh uji untuk pengujian timbal total, dengan tahapan sebagai
berikut :

Homogenkan contoh uji, pipet 50,0 MI contoh uji dan masukkan ke
dalam gelas piala 100 ml atau Erlenmeyer 100 ml,

Tambahkan 5 ml HNOs pekat, bila menggunakan gelas piala, tutup
dengan kaca arloji dan bila dengan Erlenmeyer gunakan corong
sebagai penutup,

Panaskan perlahan-lahan sampai sisa volumenya 15 ml- 20 ml,

Jika destruksi belum sempurna (tidak jernih), maka tambahkan lagi
5 ml HNOs pekat, kemudian tutup gelas piala dengan kaca arloji atau
tutup Erlenmeyer dengan corong dan panaskan lagi ( tidak
mendidih). Lakukan proses ini secara berulang sampai semua logam
larut, yang terlihat dari warna endapan dalam contoh uji menjadi
agak putih atau contoh uji menjadi jernih,

Bilas kaca arloji dan masukkan air bilasannya ke dalam gelas piala,
Pindahkan contoh uji ke dalam labu ukur 50,0 ml (saring bila perlu)
dan tambahkan air bebas mineral sampai tepat tanda tera dan
dihomogenkan,

Contoh uji siap diukur absorbansinya.

Pembuatan larutan baku logam timbal 100 mg Pb/L

Timbang £ 0,16 g Pb(NOs3)2, masukkan ke dalam labu ukur 1000,0
ml. tambahkan sedikit HNO3z 1:1 (100 mg Pb/L),

Tambahkan 10 ml HNO3z pekat dan air bebas mineral hingga tepat
tanda tera kemudian homogenkan,

Hitung kembali kadar sesungguhnya berdasarkan hasil
penimbangan.

Pembuatan larutan baku logam timbal 10 mg Pb/L
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Pipet 10,0 ml larutan induk 100 mg Pb/L, masukkan ke dalam labu
ukur 100,0 ml,
Tepatkan dengan larutan pengencer sampai tanda tera dan

homogenkan.

5. Pembuatan larutan kerja logam timbal (Pb)

Buat deret larutan kerja dengan 1 (satu) blanko dan minimal 3 (tiga)

kadar yang berbeda secara proporsional dan berada pada rentang

pengukuran.

b. Pembuatan kurva dibuat kalibrasi dan pengukuran contoh uji

1.

Pembuatan kurva kalibrasi

Kurva kalibrasi dibuat dengan tahapan sebagai berikut :

Operasikan alat dan optimasikan sesuai dengan petunjuk
penggunaan alat untuk pengukuran timbal,

Aspirasikan larutan blanko ke dalam SSA-nyala kemudian atur
serapan hingga nol,

Aspirasikan larutan kerja satu persatu ke dalam SSA-nya, lalu ukur
serapannya pada panjang gelombang 283,3 nm atau 217,0 nm,
kemudian catat,

Lakukan pembilasan pada selang aspirator dengan larutan
pengencer,

Buat kurva kalibrasi dari data di atas, dan tentukan persamaan garis
lurusnya,

Jika koefisien korelasi regresi linier (r) < dari 0,995, periksa kondisi
alat dan ulangi langkah di atas hingga diperoleh nilai koefisien r >
0,995.

Pengukuran contoh uji

Uji kadar timbal dengan tahapan sebagai berikut :

Aspirasikan contoh uji ke dalam SSA-nyala lalu ukur serapannya
pada panjang gelombang 283,3 nm atau 217,0 nm. Bila diperlukan,
lakukan pengenceran.

Catat hasil pengukuran.
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Lampiran 3. Data Hasil Analisis Kandungan Logam Berat Pb pada Daging Kerang

Darah (Anadara granosa)

No Perlakuan Konsentrasi  Sampel Konsentrasi Rata-rata Pb
: Perlakuan Sampel (mg/kg) (mg/kg)
1. Pb K1 0,00439
20 ppm K2 0,00378 0,003+0,001
K3 0,00146
2. Asam Cuka ACl1 0,0002
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12,5% AC2 0,0101 0,010+0,009

AC3 0,0201

AC1 0,0151
25% AC2 0,0520 0,029+0,020

AC3 0,0201

3. Jeruk Kunci JK1 0,0002
12,5% JK2 0,0101 0,005+0,004

JK3 0,0052

JK1 0,0151
25% JK2 0,0052 0,007+0,007

JK3 0,0002

Keterangan
K : Perlakuan perendaman larutan Pb 20 ppm selama 10 hari

AC  :Perlakuan Perendaman Asam Cuka selama 1 jam.
JK : Perlakuan Perendaman Jeruk Kunci selama 1 jam.

Lampiran 4. Dokumentsi Penelitian



Pb (NOs3)

Pengenceran Larutan Asam Cuka

Pengenceran Larutan Jeruk Kunci
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Sampel Kerang Darah
Setelah Perlakuan

Sampel Uji

Proses Destruksi Basah
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Lampiran 5. Batas Maksimum Cemaran Timbal (Pb) dalam Pangan

33

No.
Kategori Kategori Pangan Batas Cemaran
Pangan
Ikan predator misalnya cucut, tuna, marlin dan lain- 0,4 mg/kg
lain
Kekerangan (biavalve) Moluska dan teripang 1,5 mg/kg
Udang dan Krustasea lainnya 0,5 mg/kg
Terasi 1,0 mg/kg
11.0 Pemanis, termasuk madu
Madu 2,0 mg/kg
12.0 Garam, rempah, sup, saus, salad, produk protein
Garam 10,0 mg/kg
Rempah/Bumbu 7,0 mg/kg
Kecap 1,0 mg/kg
Ragi 5,0 mg/kg
Saus 1,0 mg/kg
13.0 Produk pangan untuk keperluan gizi khusus
Susu formula bayi 0,02 mg/kg
(dihitung terhadap
produk siap
konsumsi)
Susu formula lanjutan 0,02 mg/kg
(dihitung terhadap
produk siap
konsumsi)
Makanan pendamping ASI (MP-ASI) siap santap 0,3 mg/kg
Makanan pendamping ASI (MP-ASI) biskuit 0,3 mg/kg
Makanan pendamping ASI (MP-ASI) siap masak 1,14 mg/kg
Makanan pendamping ASI (MP-ASI) bubuk instan 1,14 mg/kg
14.0 Minuman, tidak termasuk produk susu
Air mineral alami 0,01 mg/kg
Air minum dalam kemasan 0,005 mg/kg
Sari Buah dan nectar buah 0,2 mg/kg
Sari buah konsentrat 1,0 mg/kg
Sirup 1,0 mg/kg
Minuman ringan 0,2 mg/kg
Minuman bubuk 1,0 mg/kg
Minuman beralkohol 0,2 mg/kg
Kopi bubuk 2,0 mg/kg
Teh 2,0 mg/kg

SNI 7387 : 2009
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