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ABSTRAK

Timbal (Pb) adalah logam berat yang secara alami ada di dalam kerak bumi. Logam ini tersebar
di alam dalam jumlah kecil melalui proses alami. Timbal yang terakumulasi di lingkungan
tidak dapat terurai secara biologis dan toksisitasnya tidak berubah. Kontaminasi logam timbal
(Pb) di dalam minuman kaleng dapat terjadi akibat pengemasan yang kurang sempurna, rusak
maupun berkarat. Logam timbal diperoleh dari alat solder. Penelitian ini bertujuan untuk
mengidentifikasi keberadaan logam Pb yang terdapat di dalam minuman kopi kaleng. Selain
itu untuk mengetahui metode preparasi yang dilakukan sudah benar menggunakan metode
spiking. Sampel diambil di Kota Pontianak dengan teknik purposive sampling. Sampel penelitian
ini adalah minuman kopi kaleng dengan 3 merek yang berbeda (merek A, B dan C) yang
beredar di kota Pontianak. Uji kualitatif dilakukan menggunakan pereaksi KI 0,5 N dan HCI 2
M yang diteteskan ke dalam sampel. Hasil positif pada sampel yang ditetesi pereaksi KI 0,5N
adalah terbentuk endapan kuning, sedangkan hasil positif pada sampel yang ditetesi pereaksi
HCI 2 M adalah terbentuk endapan putih. Metode spiking dilakukan dengan menambahkan
0,3 mL larutan standar Pb 1000 ppm dan ditambahkan sampel hingga volume 2 mL.
Selanjutnya dilakukan destruksi basah menggunakan pelarut HNOs 10 mL dan H>O> 2 mL.
Hasil penelitian uji kualitatif menunjukkan bahwa semua sampel yang ditetesi pereaksi KI 0,5
N berwarna bening dan terbentuk endapan hitam. Semua sampel yang ditetesi pereaksi HCI 2
M berwarna bening dan tidak terbentuk endapan. Pada penetapan kadar dengan metode
spiking diperoleh kadar, yaitu 73,54 mg/kg dan % Recovery adalah 86,667%. Semua sampel
yang diuji tidak mengandung logam Pb dan metode preparasi yang dilakukan sudah benar.
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ABSTRACT

Lead (Pb) is a heavy metal that is naturally present in the earth’s crust. This metal is dispersed in nature
in small amounts through natural processes. Lead that accumulates in the environment is not
biodegradable and its toxicity does not change. Contamination of lead (Pb) meta; in canned drinks can
occur due to imperfect packaging, damage or rust. Lead metal is obtained from soldering tools. This study
aims to identify the presence of Pb metal in canned coffee drinks. In addition, to find out the method of
preparation that was carried out correctly the spiking method was used. Samples were taken in Pontianak
City with purposive sampling technique. The sample of this research is canned coffee drinks with 3
different brands (brands A, B and C) circulating in the city of Pontianak. The qualitative test was carried
out using 0.5 N KI reagent and 2 M HCI which was dropped into the sample. A positive result on a
sample that was dripped with 0.5 N KI reagent was a yellow precipitate, while a positive result on a
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sample that was dripped with 2 M HCI reagent was a white precipitate. The spiking method was carried
out by adding 0.3 mL of 1000 ppm Pb standard solution and adding the sample to a volume of 2 mL.
Then, wet digestion was carried out using 10 mL HNO3 and 2 mL H>0O7 as solvent. The results of the
qualitative test showed that all samples with 0.5 N KI reagent were clear and black precipitate formed.
All samples that were dropped with 2 M HCI reagent were clear and no precipitate was formed. In assay
by spiking method, the levels obtained are 73.54 mg/kg and % recovery is 86.667%. All tested samples
did not contain Pb metal and the preparation method used was correct.
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1. Pendahuluan

Kopi adalah salah satu tanaman perkebunan yang sudah lama dibudidayakan
sejak zaman penjajahan Belanda. Indonesia sangat dikenal sebagai salah satu penyedia
utama kopi untuk berbagai negara di belahan dunia [1]. Berdasarkan data dari Badan
Pusat Statistik (BPS), pada tahun 2020 Indonesia mampu memproduksi kopi dengan
total 753,90 ton. Sedangkan untuk Kalimantan Barat mampu memproduksi hingga 3,70
ton kopi [2]. Konsumsi kopi saat ini sudah menjadi gaya hidup masyarakat, baik di
Indonesia maupun dunia. Kopi menjadi minuman berbagai kalangan dari anak-anak
hingga orang dewasa. Rasa kopi yang nikmat dan manfaatnya yang baik untuk tubuh
memunculkan ide baru dalam bisnis perkopian. Ide ini yaitu terciptanya minuman kopi
dengan kemasan kaleng. Pada era modern ini, telah banyak teknologi berkembang,
contohnya kemasan kaleng. Kemasan ini cukup mendominasi karena memiliki
beberapa keuntungan, yaitu cukup praktis, terjangkau dan relatif murah. Namun,
banyaknya penggunaan kemasan logam dikhawatirkan terjadinya kontaminasi logam
di dalam minuman tersebut. Cemaran logam yang biasanya terjadi, yaitu logam timbal
(Pb).

Kontaminasi logam timbal (Pb) di dalam minuman kaleng dapat terjadi akibat
pengemasan yang kurang sempurna, rusak maupun berkarat. Logam timbal diperoleh
dari alat solder. Alat ini biasanya menggunakan campuran persenyawaan timbal dan
timah (alloy) dengan perbandingan 37:63 atau 70:30. Bagian sambungan kaleng yang di-
solder dapat menyebabkan terjadinya kontak dengan bahan pangan, sehingga bahan
pangan dapat tercemar logam ini. Menurut WHO (World Health Organization), timbal
yang terdapat di dalam makanan kaleng dapat terjadi akibat penggunaan solder timbal
pada kemasan kaleng. Selain itu, berdasarkan pada Peraturan BPOM No. 20 Tahun 2019
juga menyatakan bahwa kontaminasi timbal di dalam makanan kemasan logam terjadi
akibat penggunaan solder timbal pada kemasan tersebut [3-7].

Timbal (Pb) adalah logam berat yang secara alami ada di dalam kerak bumi.
Timbal yang terakumulasi di lingkungan tidak dapat terurai secara biologis dan
toksisitasnya tidak berubah [8]. Senyawa timbal yang masuk ke dalam tubuh dapat
memengaruhi metabolisme tubuh. Efek toksik logam Pb dapat menghambat
pembentukan Hb, kerusakan pada sistem saraf, sistem urinaria, sistem reproduksi,
sistem kardiovaskuler, dan ginjal [9]. Oleh karena itu, berdasarkan Peraturan BPOM No.
5 Tahun 2018 menetapkan batas maksimum logam timbal (Pb) di dalam minuman, yaitu
0,05 mg/kg sampel [10]. Dalam upaya menjamin mutu kualitas makanan, maka perlu
adanya analisis untuk mengidentifikasi keberadaan logam timbal pada minuman kopi
kaleng. Identifikasi ini dapat dilakukan dengan melakukan pengujian secara kualitatif.
Selain itu, dilakukan juga penetapan kadar menggunakan metode spiking. Metode ini
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digunakan karena senyawa yang akan diukur memiliki kadar yang sangat kecil. Metode
ini memiliki ketelitian yang tinggi. Penelitian ini bertujuan untuk mengidentifikasi
logam timbal (Pb) di dalam minuman kaleng dengan pereaksi kimia. Tujuan lainnya
yaitu untuk mengetahui metode preparasi yang dilakukan sudah benar menggunakan
metode spiking. Oleh karena itu, peneliti tertarik untuk melakukan penelitian tentang uji
kualitatif dan penetapan kadar dengan metode spiking pada logam Pb di dalam
minuman kopi kaleng yang beredar di Kota Pontianak.

2. Metode

Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini, yaitu batang pengaduk, bulb filler,
corong kaca (Pyrex®), gelas beaker 50 mL (Pyrex®), gelas ukur 10 mL (Pyrex®), hot plate,
kaca arloji (Pyrex®), kertas saring, labu ukur 10 mL (Pyrex®), neraca analitik, pipet tetes,
pipet ukur 5 mL (Pyrex®), sendok stainless, rak tabung reaksi, tabung reaksi (Pyrex®),
dan vial kaca. Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini, yaitu 3 minuman kopi
kaleng dengan merek yang berbeda, aquades, HNO; (65%) p.a (Merck®), HCI (37 %), dan
KIL.

Populasi dan Sampel

Populasi dalam penelitian ini, yaitu minuman kopi kaleng pada beberapa toko
di Kota Pontianak. Sampel dalam penelitian ini adalah minuman kopi kaleng yang
beredar di Kota Pontianak dengan 3 merek yang berbeda (merek A, B dan C).
Pengambilan sampel ini menggunakan teknik purposive sampling. Sampel harus
memenuhi kriteria inklusi dan eksklusi.

Kriteria inklusi pada penelitian ini, yaitu Minuman kopi berkemasan kaleng
beredar di Kota Pontianak. Produk yang terdaftar maupun tidak terdaftar di BPOM.
Penyimpanan produk kurang terjaga atau kemasan produk rusak. Waktu penyimpanan
produk sudah cukup lama. Varian rasa yang sama antar sampel.

Kriteria eksklusi pada penelitian ini, yaitu minuman kaleng berperisa kopi dan
minuman kopi berkarbonasi.

Preparasi Sampel

Preparasi sampel dilakukan dengan metode destruksi basah. Sampel diambil
sebanyak 2 mL dan dimasukkan ke dalam gelas beaker 50 mL. Tambahkan 10 mL HNO3
(65%) p.a dan H2O; sebanyak 2 mL ke dalam gelas beaker 50 mL. Perbandingan HNO;
dan H>O; yang digunakan adalah 5:1. Selanjutnya dipanaskan pada suhu * 100°C dan
dalam durasi 30-45 menit hingga larutan berubah warna menjadi bening. Setelah
berwarna bening, larutan tersebut didinginkan pada suhu kamar dan disaring. Larutan
ini yang akan dijadikan sebagai sampel [11-13].

Uji Kualitatif

Sampel 2 mL dimasukkan ke dalam tabung reaksi. Kemudian ditambahkan
beberapa tetes pereaksi HCl 2 M. Amati perubahan yang terjadi. Selanjutnya dilakukan
uji menggunakan pereaksi KI 0,5 N dengan perlakuan yang sama. Sampel positif
mengandung logam Pb apabila terbentuk endapan putih (pereaksi HCl 2 M) dan
endapan kuning (pereaksi KI 0,5 N) [14,15].
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Uji Konfirmasi Teknik Preparasi dengan Metode Spiking

Larutan standar baku Pb 1.000 ppm diambil 0,3 mL, kemudian ditambahkan
dengan sampel hingga 2 mL dan divortex. Selanjutnya dimasukkan ke dalam gelas
beaker 50 mL dan diberi perlakuan yang sama seperti melakukan preparasi sampel,
yaitu ditambahkan 10 mL HNOs; dan 2 mL H>O». Larutan tersebut dipanaskan pada
suhu 80°C selama 30-45 menit hingga larutan bening. Selanjutnya larutan didinginkan
pada suhu kamar dan diukur volume akhirnya setelah pemanasan. Larutan disaring dan
diukur absorbansinya menggunakan SSA pada panjang gelombang maksimum Pb.
Selanjutnya dihitung nilai % Recovery-nya dan kadarnya. Larutan standar baku Pb 1000
ppm diencerkan menjadi 50 ppm. Selanjutnya dibuat 6 seri konsentrasi larutan standar,
yaitu 12 ppm; 15 ppm; 18 ppm; 21 ppm; 24 ppm; dan 27 ppm. Masing-masing seri
konsentrasi diukur absorbansinya menggunakan SSA pada Panjang gelombang
maksimum Pb. Pengukuran dilakukan sebanyak 3 kali.

Berikut adalah rumus persamaan regresi linier [11]:

y = bx +a
Keterangan :
a = intercept y = absorbansi sampel
b = slope x = konsentrasi sampel

Berikut ini adalah rumus penentuan kadar [16]:

Kadar logam (mg/kg) = o x fp

Keterangan :
C = konsentrasi logam terukur (ng/mL) m = berat (gram)
\% = volume larutan akhir (mL) fp = faktor pengenceran

Berikut adalah rumus % Recovery [17]:

% R Hasil analisis % 100%
v =
o Recovery Nilai sebenarnya 0

3. Hasil dan Pembahasan

Penelitian ini dilakukan dengan melakukan analisis kadar logam timbal pada
minuman kopi kaleng yang beredar di Kota Pontianak. Tujuan penelitian ini adalah
untuk mengidentifikasi keberadaan logam timbal di dalam minuman kopi kaleng.
Sampel merupakan minuman kopi kaleng yang berjumlah 3 (sampel A, B dan C) dengan
merek yang berbeda dan diambil di toko yang berada di Kota Pontianak. Sampel yang
diambil telah memenuhi kriteria inklusi dan eksklusi.

Preparasi Sampel

Metode destruksi yang digunakan pada penelitian ini adalah destruksi basah.
Penentuan metode preparasi ini dapat memengaruhi hasil kadar yang akan diperoleh
nantinya. Penggunaan metode destruksi basah ini dipilih karena memiliki beberapa
keunggulan dibandingkan dengan metode destruksi kering, yaitu tidak banyak bahan
yang hilang akibat suhu pengabuan yang tinggi dan waktu yang diperlukan lebih cepat
dibandingkan destruksi kering [18].
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Destruksi dilakukan menggunakan HNOs; 10 mL dan H>O, 2 mL (perbandingan
pelarut HNO; dan H»O; yaitu 5:1). Sampel minuman kopi kaleng yang digunakan
sebanyak 2 mL. HNO; 65% berfungsi sebagai oksidator kuat atau pengoksidasi.
Sedangkan H>O; digunakan sebagai katalis untuk mempercepat dan menyempurnakan
proses destruksi [11]. Sampel yang telah ditambahkan dengan HNO; 65% dan H,O»
dipanaskan menggunakan. Pemanasan dilakukan selama 30-45 menit pada suhu 80-
100°C dikarenakan HNOs; memiliki titik didih 121 °C dan H>O» memiliki titik didih 107
°C. Pemanasan harus dilakukan di bawah titik didih pelarut, agar pelarut tidak
menguap sebelum proses destruksi selesai [19]. Pemanasan bertujuan untuk
mempercepat reaksi, sehingga proses destruksi menjadi lebih singkat. Pemanasan
dilakukan hingga larutan berubah menjadi warna bening. Warna bening yang
dihasilkan menandakan bahwa proses destruksi telah berhasil. Pada sampel minuman
kopi kaleng yang telah didestruksi terbentuk larutan berwarna bening dengan sedikit
kekuningan.

Uji Kualitatif

Uji kualitatif pada penelitian ini menggunakan 2 jenis pereaksi untuk
mengidentifikasi keberadaan logam Pb, yaitu KI 0,5 N dan HCI 2 M. Pada uji kualitatif
ini terjadi reaksi antara logam Pb dengan masing-masing reagen. Persamaan reaksi yang
terjadi pada ketika uji kualitatif, antara lain [20]:

Pb(NOs)z @q T 2 HCl (aq) -> l PbCl, et 2 HNO; @q) ----- ....(Persamaan 1)
Pb(NO:s)2 ag) + 2 Kl (aq) 2 | Pbla () + 2 KNOs (aq) - vvevenenn. (Persamaan 2)

Reaksi yang terjadi pada Persamaan 1 adalah reaksi asam basa dan reaksi
presipitasi. Pada reaksi asam basa, Pb(NOs): berperan sebagai basa dan HCI berperan
sebagai asam. Sedangkan dikatakan reaksi presipitasi dikarenakan terbentuknya
endapan PbCl. Senyawa ini berwarna putih, sehingga apabila terbentuk senyawa ini
akan terlihat adanya partikel berwarna putih. Pada Persamaan 2 terjadi reaksi
presipitasi. Hal ini dikarenakan terbentuknya endapan berupa Pbl.. Senyawa ini
berwarna kuning, sehingga apabila terbentuk senyawa ini akan terlihat adanya partikel
berwarna kuning [20].

Tabel 1. Hasil uji kualitatif sampel terhadap logam Pb

Identitas Hasil jika Sampel .
Sampel HCI2M KIO05 N Positif [15] Hasil
Larutan Larutan
bening + tidak bening + .
A terbentuk terbentuk Negatif
endapan endapan hitam HCL : terbentuk
Larutan Larutan .
. . . endapan putih
bening + tidak bening + .
B Negatif
terbentuk terbentuk
. KI: terbentuk
endapan endapan hitam .
endapan kuning
Larutan Larutan
bening + tidak bening + .
C terbentuk terbentuk Negatif
endapan endapan hitam
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Berdasarkan Tabel 1, semua sampel yang ditetesi oleh KI 0,5 N tidak terbentuk
endapan kuning. Sedangkan, pada sampel yang ditetesi oleh HCl 2 M tidak ada yang
terbentuk endapan putih. Oleh karena itu, semua sampel tidak mengandung logam Pb.

Uji Konfirmasi Teknik Preparasi dengan Metode Spiking

Metode spiking adalah salah satu metode akurasi dengan menambahkan analit
(standar) ke dalam sampel. Penambahan analit bertujuan untuk memberikan pengaruh
yang nyata dan mengetahui efek matriks. Pendekatan metode spiking melibatkan analis
tunggal menggunakan suatu metode yang akan divalidasi untuk melakukan analis
suatu sampel yang mengandung level analit tertentu yang sudah diketahui. Syarat analit
(standar) ke sampel harus memiliki sifat-sifat, yaitu larutan standar yang ditambahkan
ke sampel (spike) memiliki kemurnian tinggi, memiliki matriks hampir sama dengan
sampel, dan memiliki kelarutan hampir sama dengan sampel [21-23].

Tabel 2. Nilai absorbansi seri konsentrasi larutan standar Pb

Konsentrasi (ppm) Replikasi Absorbansi Rata-Rata Absorbansi
1 0,2331
0,2389 0,2493
0,2761
0,2843
0,2879 0,3028
0,3362
0,3263
0,3220 0,3460
0,3898
0,3715
0,3721 0,3940
0,4385
0,4180
0,4144 0,4393
0,4857
0,4545
0,4542 0,4824
3 0,5385
Pada penelitian ini, metode spiking digunakan untuk memastikan bahwa metode
preparasi yang dilakukan sudah benar, sehingga hanya 1 sampel saja yang digunakan
dalam pengujian ini. Pada uji kualitatif diperoleh hasil negatif pada semua sampel,
sehingga dilakukan metode ini untuk mengetahui bahwa preparasi sampel yang
dilakukan sudah baik. Hal ini karena dikhawatirkan preparasi yang dilakukan salah
atau tidak sesuai yang menyebabkan logam Pb pada sampel dapat menghilang. Volume
akhir yang diperoleh dari proses pemanasan adalah 10 mL. Sampel yang telah
dipanaskan tersebut diukur absorbansinya menggunakan SSA pada panjang gelombang
maksimum Pb. Panjang gelombang maksimum Pb yang terukur pada alat sebesar 283,40
nm.
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Hubungan antara Konsentrasi dan Absorbansi
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R2 = 0,991 ‘ @

Absorbansi
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Gambar 1. Hubungan antara konsentrasi dan absorbansi

Absorbansi yang diperoleh adalah 0,4951. Absorbansi yang telah diperoleh
kemudian dihitung konsentrasinya dengan cara substitusi ke dalam persamaan regresi
linier diperoleh konsentrasi Pb di dalam sampel adalah 25,929 ppm. Konsentrasi yang
telah diperoleh kemudian dihitung kadarnya dan diperoleh 73,54 mg/kg. Selanjutnya
dihitung juga nilai % Recovery-nya dengan membandingkan konsentrasi yang diperoleh
dari hasil pengujian dan konsentrasi sebenarnya. Diperoleh % Recovery yaitu 86,667 %.
Berdasarkan AOAC, nilai % Recovery yang dapat diterima pada satuan 10 ppm yaitu
dalam rentang 80-110%. Menurut SNI 6989.78:2011, batas keberterimaan % Recovery =
70-125%. Oleh karena itu, % Recovery yang telah diperoleh memenuhi persyaratan dari
AOAC dan SNI, sehingga dapat disimpulkan bahwa metode preparasi yang telah
dilakukan sudah benar.

Nilai absorbansi yang diperoleh dari pengukuran seri konsentrasi memenuhi
hukum Lambert-Beer, yaitu pada rentang 0,2-0,8. Nilai absorbansi tersebut
disubstitusikan ke dalam persamaan regresi linier dan diperoleh persamaan y=0,0155x
+0,0676. Kurva standar juga memiliki linieritas yang baik, yaitu diperoleh nilai r = 0,999.
Berikut ini adalah data nilai absorbansi seri konsentrasi larutan standar Pb dan grafik
hubungan antara konsentrasi dan absorbansi dapat dilihat pada Tabel 2 dan Gambar 1.

4. Kesimpulan

Kesimpulan dari penelitian ini, yaitu uji kualitatif yang dilakukan terhadap
sampel minuman kopi kaleng menggunakan pereaksi KI 0,5 N dan HCI 2 M tidak
menghasilkan endapan kuning pada pereaksi KI 0,5 N dan endapan putih pada pereaksi
HCI 2 M. Berdasarkan hasil tersebut, maka sampel minuman kopi kaleng memiliki hasil
tidak terhadap keberadaan logam Pb. Kadar yang diperoleh dari penetapan kadar
logam Pb dengan metode spiking adalah 73,54 mg/kg. Sedangkan hasil yang diperoleh
dari perhitungan % Recovery adalah 86,667% yang telah memenuhi persyaratan %
Recovery dari AOAC dan SNI. Oleh karena itu, metode preparasi yang dilakukan sudah
benar.
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