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ABSTRAK

Analisis kandungan logam Zn, Fe, dan Cu dalam susu formula dengan metode destruksi kering dan basah
telah dilakukan. Konsentrasi logam dalam susu ditentukan dengan metode spektrofotometri serapan atom
menggunakan kurva kalibrasi. Persentase perolehan kembali dari metode kurva kalibrasi terhadap ketiga logam
menunjukkan hasil yang baik, masing-masing 95,13% untuk Zn; 100,83% untuk Fe dan 99,39% untuk Cu.
Konsentrasi logam Zn, Fe, dan Cu dalam susu formula A, B, dan C dengan metode destruksi kering dan basah
berturut-turut; sampel A yaitu 79,14 mg/kg; 78,37 mg/kg; 3,40 mg/kg dan 80,98 mg/kg; 78,83 mg/kg; 1,92 mg/kg,
sampel B yaitu 58,65 mg/kg; 94,01 mg/kg; 3,87 mg/kg dan 57,73 mg/kg; 89,09 mg/kg; 2,77 mg/kg, serta sampel C
yaitu 45,41 mg/kg; 76,16 mg/kg; 2,96 mg/kg dan 38,62 mg/kg; 60,53 mg/kg; 2,92 mg/kg. Kandungan ketiga logam
dalam susu formula tersebut masih pada rentang standar kesehatan makanan.

Kata kunci : susu formula, seng, besi, tembaga, destruksi kering, destruksi basah

ABSTRACT

Analysis of Zn, Fe, and Cu metal contents of formulated milk by dry and wet destruction method have been
studied. The metals concentration in milk were determined by atomic absorption spectrophotometry method using
calibration curve. Percent recovery of the calibration curve for the three metals showed good results, i.e. 95.13% for
Zn; 100.83% for Fe, and 99.39% for Cu. The concentration of Zn, Fe, and Cu metals of A, B, and C formulated milk
with dry destruction were 79,14 mg/kg; 78,37 mg/kg, and 3,40 mg/kg for sample A; 58,65 mg/kg; 94,01 mg/kg; 3,87
mg/kg for sample B; and 45,41 mg/kg; 76,16 mg/kg; 2,96 mg/kg for sample C. The concentrations of Zn, Fe, and Cu
resulted by wet destruction were 80,98 mg/kg; 78,83 mg/kg; and 1,92 mg/kg in sample A; 57,73 mg/kg; 89,09
mg/kg; and 2,77 mg/kg in sample C; and 38,62 mg/kg; 60,53 mg/kg; and 2,92 mg/kg in sample C. These metals
content in formulated milk were still in the range of food health standard.
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PENDAHULUAN

Susu merupakan salah satu makanan
penunjang ASI untuk mendukung pertumbuhan
dan perkembangan anak karena pada usia 6 bulan
ke atas, ASI saja tidak cukup untuk memenuhi
kebutuhan pertumbuahan dan perkembangan anak
(Pudjiadi, 2005). Susu juga merupakan makanan
yang memiliki nutrisi gizi yang paling lengkap
diantara semua bahan makanan yaitu mengandung
makronutrien (karbohidrat, protein, dan lemak)

formulated milk, zink, iron, copper, dry destruction, wet destruction

dan mikronutrien yaitu vitamin dan mineral.
Mineral yang disebut logam esensial antara lain
yaitu Zn, Fe, dan Cu diperlukan tubuh dalam
jumlah sedikit yaitu kurang dari 100 mg/hari,
namun kekurangan maupun kelebihan mineral
tersebut dapat berisiko buruk bagi pertumbuhan
dan perkembangan anak (Mulyaningsih, 2009).
Banyaknya permintaan terhadap susu
formula, menyebabkan produsen memproduksi
berbagai jenis susu formula yang dilengkapi
dengan mineral esensial seperti Zn, Fe, dan Cu.
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Kandungan mineral Zn, Fe, dan Cu yang sengaja
ditambahkan untuk memenuhi kebutuhan gizi,
berbeda-beda  sesuai  dengan  produsennya.
Pengontrolan konsentrasi logam tersebut dalam
susu secara kontinyu menjadi penting, karena
konsentrasi Zn, Fe, dan Cu yang berlebih juga
dapat bersifat racun bagi konsumen (Widowati,
2008).

Batas maksimum logam Zn pada makanan
yaitu berkisar antara 2,0-100 mg/kg (BPOM RI,
2004). Menurut Underwood dalam Parakkasi
(1995), konsentrasi Fe dalam makanan umumnya
sekitar 100 mg/kg, sedangkan batas maksimum
untuk logam Cu pada susu fomula yang
diperbolehkan menurut BSN 2006 yaitu sebesar 20
mg/kg

Analisis logam Zn dalam susu fomula
dengan metode Spektrofotometri UV melalui
proses pengendapan kompleks dithizon telah
dilakukan oleh Selamat (1993), diperoleh hasil
61,44 ppm. Menurut BSN 2009, analisis logam
dalam susu dapat dilakukan dengan metode
destruksi kering dan destruksi basah. Penelitian
yang dilakukan Sa’adah et al., (2014)
menggunakan ke dua metode tersebut dihasilkan
konsentrasi Zn berturut-turut yaitu 122,470 mg/kg
dan 157,942 mg/kg, serta penelitian yang
dilakukan di Laboratorium UNNES, dengan adisi
standar dihasilkan konsentrasi Zn 58,592 mg/kg
dan 59,298 mg/kg. Namun dari penelitian tersebut
tidak menginformasikan jenis susu yang dianalisis.

Penulis padR penelitian ini melakukan
analisis dengan metode yang sama, yang dianalisis
ditambah yaitu meliputi Zn, Fe, dan Cu dari susu
bubuk formula bayi A, B, dan C untuk umur 6-12
bulan jenis susu sapi yang cukup diminati
konsumen. Uji validasi terhadap standar juga
dilakukan untuk mengetahui batas deteksi, tingkat
ketelitian dan ketepatan untuk masing-masing
logam.

MATERI DAN METODE

Bahan

Bahan-bahan kimia yang digunakan dalam
penelitian ini yaitu; larutan asam nitrat 65%
(HNO3 p.a), larutan asam klorida 37% (HCI p.a),
Mg(NO3)2.6H0, alkohol 95%, akuades,
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CuS04.5H,0, ZnS04.7H.0,
sampel susu fomula A, B, dan C.

FeCls.6H,O dan

Peralatan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian
ini adalah neraca analitik, cawan porselin,
erlenmeyer, labu ukur, gelas ukur, kertas saring
(Whatman No.41), gelas beaker, spatula, pipet
volume, pipet ukur, pipet tetes, penangas listrik,
tanur/furnace, botol semprot, dan Spektrofotometer
Serapan Atom (Shimadzu AA-7000) yang
dilengkapi dengan lampu katoda Cu, Fe, dan Zn.

Cara Kerja
Pembuatan Larutan Standar Zn?*, Fe** dan Cu®*
1000 ppm

Sebanyak 0,4397 gram ZnS0..7H,0
ditimbang kemudian dimasukkan ke dalam labu
ukur 100 mL lalu dilarutkan dengan akuades dan
diencerkan dengan HNOs 0,1M sampai tanda batas
sehingga diperoleh larutan standar Zn?* 1000 ppm.
Pembuatan larutan standar Fe®** dan Cu?* 1000
ppm dilakukan dengan cara yang sama, untuk
larutan standar Fe** 1000 ppm ditimbang sebanyak
0,4839 gram FeCls.6H,0 dan untuk larutan standar
Cu?* 1000 ppm ditimbang CuSQ4.5H,0 sebanyak

0,4124 gram.
Pembuatan Kurva Kalibrasi Zn, Fe, dan Cu
Larutan standar Zn dengan variasi

konsentrasi 0 ppm; 1,0 ppm; 2,0 ppm; 4,0 ppm dan
6,0 ppm; diukur absorbansinya dengan AAS pada
Amaks 213,88 nm kemudian dibuat plot antara
konsentrasi (ppm) terhadap absorbansi dan
ditentukan persamaan regresinya. Pembuatan
kurva kalibrasi untuk Fe dan Cu dilakukan dengan
cara yang sama seperti di atas, untuk Fe dengan
variasi konsentrasi 0 ppm; 2,0 ppm; 4,0 ppm; 6,0
ppm; 8,0 ppm dan 10,0 ppm pada Amaks 248,33 nm
dan untuk Cu dengan variasi konsentrasi 0 ppm;
0,2 ppm; 0,4 ppm; 0,8 ppm; 1,4 ppm dan 1,8 ppm
pada Amaks 324,72 nm.
Validasi Metode
Linearitas

Uji linieritas dilakukan dengan cara
mengukur variasi konsentrasi larutan standar Zn
menggunakan AAS sehingga diperoleh absorbansi
yang diplotkan dengan konsentrasi untuk membuat
kurva kalibrasi. Selanjutnya dihitung koefisien
korelasi (R?), sehingga didapatkan nilai linieritas
dengan menggunakan persamaan regresinya. Uji
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linieritas untuk Fe dan Cu dilakukan
dengan cara yang sama seperti di atas.
Batas deteksi (LoD)

Batas deteksi (LoD) adalah jumlah terkecil
analit dalam sampel yang dapat dideteksi. Batas
deteksi merupakan konsentrasi analit yang masih
memberikan respon sebesar respon blangko (y)
ditambah dengan tiga kali simpangan baku blanko
(3Sy) (Harmita, 2004; Gandjar dan Rohman,
2012).

Ketelitian (precision) dan ketepatan (accuracy)

Validasi ketelitian dan ketepatan dilakukan
dengan mengukur standar Zn, Fe, dan Cu dengan
pengulangan sebanyak tiga kali. Dengan cara yang

sama.... Ketepatan dinyatakan sebagai persen
perolehan  kembali (recovery) analit yang
ditambahkan (Harmita, 2004; Gandjar dan

Rohman, 2012), sedangkan ketelitian dihitung dari
harga koefisien variasi (KV) atau %RSD (Relative
Standar Deviation) yang berdasarkan tingkat
ketelitiannya tidak boleh melebihi 5% (Hibbert dan
Gooding, 2006).
Penentuan Konsentrasi Zn, Fe, dan Cu pada
Sampel Susu fomula
Destruksi kering

Sebanyak 5,00 g susu formula dimasukkan
ke dalam cawan porselin, kemudian dipanaskan di
atas penangas listrik secara bertahap sampai
sampel terbakar dan tidak berasap lagi lalu
dilanjutkan dengan pengabuan dalam tanur pada
suhu 500°C sampai abu berwarna putih dan bebas
dari karbon. Selanjutnya abu berwarna putih
dilarutkan dalam 5,0 mL HCI 6 N sambil
dipanaskan di atas penangas listrik selama 2-3
menit dan dilarutkan dalam HNOs; 0,1 M.
Selanjutnya, larutan dipindahkan ke dalam labu

ukur 50 mL kemudian diencerkan sampai tanda
batas dengan akuades (BSN, 2006).
Destruksi basah

Sebanyak 5,00 g susu fomula dimasukkan
ke dalam erlenmeyer 250 mL dan ditambahkan
15,00 mL HNO; pekat dan dibiarkan 15 menit
kemudian dipanaskan perlahan di dalam lemari
asam, (hindari percikan berlebih). Pemanasaan
dilanjutkan hingga sisa volume 1,5-3,0 mL (belum
terbentuk arang), kemudian erlenmeyer diangkat
dan ditambahkan 12,50 mL HCI pekat dan
dipanaskan sampai sisa volume 5,0-7,5 mL.
Selanjutnya, sampel ditambahkan dengan 20,0 mL
akuades kemudian diaduk dan dituangkan ke
dalam labu ukur 50 mL lalu erlenmeyer dibilas
dengan 5,00 mL akuades (BSN, 2009).
Analisis konsentrasi Zn, Fe, dan Cu pada sampel
susu formula

Analisis konsentrasi Zn, Fe, dan Cu pada
sampel susu formula A, B, dan C bertutut-turut
dilakukan destruksi kering dan basah kemudian
masing-masing diukur absorbansinya
menggunakan AAS pada Amas untuk Zn = 213,88
nm; Fe 248,33 nm dan Cu 324,72 nm.
Konsentrasi masing-masing logam ditentukan dari
persamaan regresinya.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Kurva Kalibrasi

Kurva kalibrasi dan persamaan regresi
masing-masing logam Zn, Fe, dan Cu yang
diperoleh adalah seperti Gambar A, B, dan C.
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Gambar 1. (a) Kurva Kalibrasi Zn, (b) Kurva Kalibrasi Fe, (c) Kurva Kalibrasi Cu
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Berdasarkan data masing-masing kurva
kalibrasi Zn, Fe, dan Cu pada Gambar 1 di atas
diperoleh persamaan regresi linier untuk Zn adalah
y =0,1769x + 0,0591 dengan koefisien korelasi R?
= 0,9922; untuk Fe adalah y = 0,0195x + 0,0065
dengan koefisien korelasi Rz = 0,9994 dan untuk
Cu adalah y = 0,0853x + 0,0012 dengan koefisien
korelasi Rz = 0,9998. Persamaan ketiga kurva
kalibrasi tersebut memiliki nilai r mendekati 1
yang menandakan adanya hubungan yang linier
antara absorbansi dengan konsentrasi (Gandjar dan
Rohman, 2012).

Batas Deteksi (LoD)

Berdasarkan hasil perhitungan batas
deteksi untuk pengujian standar Zn, Fe, dan Cu
diperoleh nilai LoD masing-masing sebesar 1,05

mg/L; 0,72 mg/L dan 0,05 mg/L. Batas deteksi
untuk pengujian standar Cu memiliki nilai paling
kecil yaitu 0,05 mg/L dibandingkan nilai LoD
untuk Zn dan Fe, hal tersebut menandakan metode
yang digunakan memiliki sensitivitas yang baik
untuk Cu karena pada konsentrasi 0,05 mg/L
adanya logam Cu sudah dapat terdeteksi. Nilai
batas deteksi tersebut merupakan konsentrasi analit
terkecil yang masih dapat dideteksi oleh instrumen
yang digunakan (Harmita, 2004; Gandjar dan
Rohman, 2012).

Ketelitian dan Ketepatan

Berdasarkan  hasil  pengukuran  dan
perhitungan data analisis nilai ketelitian dan
ketepatan dari larutan standar Zn, Fe, dan Cu
disajikan dalam Tabel 1.

Tabel 1. Data hasil perhitungan larutan standar Zn, Fe, dan Cu

Konsentrasi sebenarnya

Konsentrasi terukur

Logam (ppm) (ppm)
Zn 6,0 5,7003
6,0 5,7077
6,0 5,7139
% =5,7073
Simpangan baku (Sh) 6,7906x1073
Koefisien variasi (KV) (%) 0,12%
% Recovery 95,13%
Fe 7,0 7,0444
7,0 7,2082
7,0 6,9216
% = 7,0581
Simpangan baku (Sb) 0,1437
Koefisien variasi (KV) (%) 2,04%
% Recovery 100,83%
Cu 15 1,4979
15 1,4932
15 1,4815
% =1,4908
Simpangan baku (Sb) 8,4546x1073
Koefisien variasi (KV) (%) 0,57%
% Recovery 99,39%

Menurut Hibbert dan Gooding (2006),
ketelitian dinyatakan %RSD yang berdasarkan
tingkat ketelitiannya tidak boleh melebihi 5%.
Persen perolehan kembali menurut AOAC (1998),
untuk konsentrasi analit 1-10 ppm vyaitu pada
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rentang 80-110%. Berdasarkan nilai pada Tabel 1,
koefisien variasi yang diperoleh dari masing-
masing larutan standar Zn, Fe, dan Cu berturut-
turut 0,12%; 2,4% dan 0,57% yang memiliki nilai
RSD < 5% dengan %Recovery berturut-turut
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sebesar 95,13%; 100,83% dan 99,39% vyang
rentang nilainya masih berada dalam rentang nilai
yang ditentukan, maka dapat disimpulkan bahwa
metode analisis spektrofotometri serapan atom
yang digunakan mempunyai ketelitian dan
ketepatan yang baik yang telah memenuhi
persyaratan dan dapat digunakan  untuk
menganalisis sampel secara kuantitatif.

Hasil Destruksi Kering dan Basah

Hasil analisis yang dilakukan dengan
destruksi kering dan basah pada sampel susu A,B
dan C diperoleh konsentrasi Zn, Fe, dan Cu yang
disajikan pada Gambar 2.

Dilihat dari diagram Gambar 2. di atas
maka dapat diketahui pada sampel susu A hasil
yang diperoleh dari metode destruksi basah lebih
besar daripada destruksi kering kecuali, untuk
logam Cu hasil yang diperoleh pada destruksi
kering lebih besar daripada destruksi basah,
sedangkan untuk sampel susu B dan C hasil yang
diperoleh dari destruksi kering lebih besar daripada
destruksi basah. Perbedaan tingkat tingginya hasil
metode yang digunakan dari destruksi kering dan

basah pada sampel susu A, B dan C dikarenakan
pada setiap susu memiliki komponen yang
berbeda-beda.

Hasil destruksi kering yang lebih besar
daripada destruksi basah pada sampel susu B dan
C tidak sesuai dengan pernyataan Sumardi (1981)
yang menyatakan, metode destruksi basah lebih
baik digunakan daripada destruksi kering karena
suhu yang digunakan pada destruksi basah relatif
lebih rendah dibandingkan dengan destruksi
kering, sehingga hilangnya unsur-unsur yang
diinginkan sangat kecil. Namun, berdasarkan hasil
penelitian ini sampel destruksi basah terjadi
penggumpalan  yang  kemungkinan  dapat
mengurangi konsentrasi Zn, Fe, dan Cu dalam
larutan  sampel.  Menurut  Diana 2012,
penggumpalan pada sampel destruksi basah terjadi
karena perombakan senyawa organik yang belum
sempurna seperti pada sampel yang kaya akan
protein dan lemak sehingga timbul warna yang
keruh yang kemungkinan terdapat sisa protein
yang belum larut yang berupa gumpalan.
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Gambar 2. Diagram konsentrasi logam Zn, Fe, dan Cu hasil destruksi kering dan destruksi basah sampel

susu A, B, dan C

Berdasarkan penelitian ini bahwa metode
destruksi kering lebih baik digunakan dalam
menganalisis konsentrasi logam Zn, Fe, dan Cu
pada susu daripada destruksi basah, karena
destruksi kering tidak memerlukan pereaksi asam
kuat yang berbahaya, preparasinya sederhana, dan
prosedurnya paling umum digunakan untuk

menentukan total mineral meskipun memerlukan
waktu untuk pengabuan yang cukup lama.

SIMPULAN DAN SARAN
Simpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dila-
kukan, maka dapat disimpulkan sebagai berikut:
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1. Batas deteksi untuk pengujian standar Zn, Fe,
dan Cu berturut-turut 1,05 mg/L; 0,72 mg/L dan
0,05 mg/L. Koefisien variasi (KV) standar Zn,
Fe, dan Cu berturut-turut yaitu 0,12%; 2,04%;

0,57% dengan persen perolehan kembali
masing-masing  standar  sebesar  95,13%;
100,83% dan 99,39%.

2. Konsentrasi Zn, Fe, dan Cu pada susu bubuk
fomula bayi A, B, dan C untuk umur 6-12 bulan
menggunakan metode destruksi kering dan
basah masih berada pada rentang batas yang
diperbolehkan.

Saran

Perlu ditambahkan emulgator pada sampel
destruksi basah untuk mencegah terjadinya
penggumpalan pada sampel sehingga hasil yang
diperoleh maksimal.
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