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Abstrak

Pengujian kualitas (mutu) dan penentuan kadar cemaran logam timbal telah dilakukan pada sampel gula kristal
putih yang diperjual-belikan dipasaran dengan menggunakan metode ICP-OES. Pengujian ini dilakukan untuk
mengevaluasi kualitas (mutu) dari gula kristal putih yang beredar dipasaran serta untuk mengetahui keefektifan
dari metode ICP-OES dalam menganalisis cemaran logam timbal pada sampel gula kristal putih. Hasil dari
pengujian kualitas (mutu) dari gula kristal putih yaitu 8 sampel gula kristal putih memenuhi ketentuan ICUMSA
SNI 3140.3:2020, 15 sampel (semua sampel) memenuhi ketentuan kadar maksimal SO2 SNT 3140.3 : 2020, 13
sampel memenuhi ketentuan susut pengeringan (kadar air) SNI 3140.3 : 2020 dan 6 sampel memenuhi ketentuan
polarisasi gula kristal putih SNT 3140.3 : 2020. Sedangkan untuk 5 sampel yang dianalisis kadar cemaran logam
timbalnya semua sampel menunjukkan hasil bahwa kadar logam timbalnya tidak melebihi batas maksimal SNI
3140.3 : 2020 dan untuk uji linearitas menunjukan nilai koefisien linier (R2) sebesar 0,9999; hasil LoD sebesar
0,002155 ppm; hasil LoQ sebesar 0,007183 ppm,; hasil akurasi yang ditunjukkan dengan nilai %Recovery sebesar
95,21% dan hasil presisi yang ditunjukkan dengan nilai %RSD sebesar 1,95%.

Kata kunci: kualitas mutu, gula kristal putih, timbal, ICP-OES

Abstract

Quality testing and determining levels of lead metal contamination have been carried out in samples of white crystal sugar sold
on the market using the ICP-OES method. This test was carried out to evaluate the quality of white crystal sugar on the market
and to determine the effectiveness of the ICP-OES method for analyzing lead metal contamination in white crystal sugar
samples. The results of testing the quality (quality) of white crystal sugar, namely 8 samples of white crystal sugar meet the
provisions of ICUMSA SNI 3140.3: 2020, 15 samples (all samples) meet the provisions of the maximum SO2 content of SNI
3140.3: 2020, 13 samples meet the provisions for drying shrinkage (moisture content) SNI 3140.3: 2020 and 6 samples met the
white crystal sugar polarization provisions of SNI 3140.3: 2020. Meanwhile for the 5 samples that were analyzed for lead metal
contamination levels, all samples showed results that the lead metal content did not exceed the maximum limit of SNI 3140.3:
2020 and for the linearity test it showed the linear coefficient (R2) value is 0.9999; LoD results of 0.002155 ppm; LoQ results
0f 0.007183 ppm, The accuracy results are shown by the %Recovery value of 95.21% and the precision results are shown by the
%RSD value of 1.95%.
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PENDAHULUAN

Gula kristal putih (GKP) merupakan salah satu produk yang memenuhi kebutuhan pokok yang
berbahan dasar dari tanaman tebu (Wijaya et al., 2022). Posisi gula sebagai bahan pemanis utama di
Indonesia masih belum tergantikan oleh bahan lain yang digunakan oleh rumah tangga maupun
industri makanan dan minuman (Purnamasari et al., 2018). Sehingga kebutuhan GKP dari tahun ke
tahun semakin meningkat, hal tersebut terjadi karena adanya peningkatan jumlah penduduk dan
konsumsi GKP oleh masyarakat (Kementerian Perindustrian Republik Indonesia, 2022). Maka
pemerintah melalui Menteri Pertanian menetapkan Peraturan Menteri Nomor 68/Permentan/
OT.140/6/2013 tentang pemberlakuan standar nasional indonesia gula kristal putih yang secara wajib
ditetapkan pada tanggal 17 Juni 2013. Peraturan pemerintah ini akan dalam berlaku 24 (dua puluh
empat) bulan setelah tanggal penetapan guna melindungi konsumen gula di Indonesia. Dengan
adanya peraturan tersebut, produsen gula kristal putih diwajibkan untuk mematuhi standar GKP SNI
3140.3:2010 dan amandemen 1.2011 (Hartanto, 2014).

Produk yang baik adalah produk yang memiliki tingkat kualitas (mutu) yang tinggi sehingga
memenuhi kebutuhan konsumen serta memiliki tingkat kekurangan yang rendah (Fernando &
Mustafa, 2017). Begitu juga dengan gula kristal putih, setiap gula kristal putih yang dipasarkan dan
akan dikonsumsi oleh masyarakat harus memiliki kualitas (mutu) sesuai dengan standar ketentuan
yang berlaku. Seperti halnya kualitas warna larutan gula (ICUMSA), warna larutan gula
menunjukkan kemurnian dan banyaknya kotoran yang terdapat dalam gula tersebut. Sehingga
semakin tinggi nilai warna larutan gula kristal putih menunjukkan bahwa gula tersebut mengandung
banyak kotoran yang tidak baik jika dikonsumsi oleh tubuh (Widiaswanti, 2014). Akan tetapi semakin
putih warna larutan gula kristal putih maka semakin besar kadar SO2 yang terkandung dalam gula
kristal putih tersebut. Belerang dioksida jika dikonsumsi berlebih dapat menyebabkan perlukaan
lambung, mempercepat serangan asma, mutasi genetik, kanker dan aler. Maka keberadaan SO2
dalam bahan makanan harus dibatasi (Hartanto, 2014). Begitu juga dengan kadar air gula kristal putih
semakin tinggi kadar air dalam gula kristal putih maka gula tersebut akan berubah tekstur sehingga
dapat menyebabkan gula kristal putih tidak bertahan lama untuk penyimpanannya (Hartanto, 2014).
% polarisasi merupakan standar utama yang digunakan untuk menentukan kualitas gula kristal putih.
% polarisasi merupakan nilai yang menyatakan kemurnian gula dengan kandungan sukrosa dari gula
sebagai persentase massa (Din & Rasool, 2015). Sehingga semakin rendah ataupun tinggi % polarisasi
dari gula kristal putih maka akan mempengaruhi tingkat kemanisan dari gula tersebut. Gula kristal
putih juga dapat terkontaminasi logam timbal (Dewi et al., 2013).

Analisis logam timbal pada sampel gula kristal putih sudah pernah dilakukan oleh Dewi et al.,
(2013) secara Atomic Absorption Spectrophotometer dengan menggunakan metode Microwave
Digestion dan didapatkan hasil bahwa sampel gula kristal putih yang diteliti mengandung logam
timbal sebanyak 0,05 ppm. Namun, dari hasil penelitian oleh Naschan et al., (2017) tentang uji
validasi antara metode FAAS dan ICP-OES menunjukan hasil bahwa berdasarkan uji t tidak
berpasangan terdapat perbedaan yang cukup signifikan pada rerata konsentrasi logam Fe dari kedua
metode analisis tersebut. Berdasarkan hasil analisis validitas uji, metode ICP-OES lebih unggul dari
metode FAAS. Sehingga dalam penelitian ini akan digunakanlah Inductively Coupled Plasma Optical
Emission Spectrometry (ICP-OES) dalam analisis kadar logam timbal pada sampel gula kristal putih.
Pengujian secara ICP-OES telah terbukti menjadi metode yang cepat dan akurat untuk analisis
komposisi mineral. Sejumlah besar data yang diperoleh dengan menggunakan metode ini dapat
dievaluasi dengan metode analisis eksplorasi, seperti Hierarchical Cluster Analysis (HCA) dan
Principal Component Analysis (PCA) (Froes et al., 2009).

Adanya Undang-Undang Pangan, khususnya Undang-undang No.7 Tahun 1996 yang tujuan
peraturan pangan tersebut dibuat adalah untuk melindungi konsumen dari masalah kesehatan
sekaligus mendukung pelanggan dalam mengevaluasi serta memilih bahan-bahan makanan untuk
dicerna (Mamuaja, 2016). Penelitian ini dilakukan untuk mengevaluasi kualitas atau mutu dari gula
kristal putih yang beredar dipasaran dan diketahui gula kristal putih yang dipasarkan tersebut sudah
benar-benar lolos ketentuan syarat Standar Nasional Indonesia Gula Kristal Putih (GKP) 3140.3:2010
ataupun tidak. Analisis kualitas gula kristal putih yang akan dilakukan meliputi analisis warna larutan
gula ICUMSA), analisis susut pengeringan (kadar air) gula kristal putih, analisis % polarisasi gula
kristal putih, analisis kadar belerang dioksida (SO2) dalam gula kristal putih, dan analisis cemaran
logam timbal (Pb) pada gula kristal putih dengan menggunakan metode pengujian Inductively
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Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry (ICP-OES). Sedangkan untuk variabel terikat pada
penelitian ini yaitu nilai ICUMSA, % susut pengeringan (kadar air), % polarisasi, % kadar SO2,
banyaknya cemaran tembaga yang terkandung dalam gula kristal putih sampel. Sehingga dari latar
belakang yang telah dijelaskan sebelumnya, maka peneliti tertarik untuk mengetahui kualitas atau
mutu dari gula kristal putih yang dipasarkan dan dikonsumsi oleh masyarakat memiliki kualitas yang
terjamin sesuai SNI atau tidak.

METODE

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah neraca analitik, magnetic stirrer Joanlab, hot
plate, magnetic stirrer Thermo Scientific, stir bar, pompa vacuum Rocker 800, corong buchner, labu filtrasi,
desikator, penangas ultrasonic Skymen, refraktometer Anton Paar Abemmat 300, polarimeter otomatis
MCP 500 Sucromat Anton Paar, Coloromat 100 Schmidt + Haensch, kuvet 5 mm, moisture analyzer Mettler
Toledo HC103, FAAS Perkin Elmer 3110 dan Inductively Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry
(ICP-OES) Thermo Scientific iCAP Pro XP. Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini
adalah 15 sampel gula kristal putih (GKP), aquades, aquabides, keishelguhr (Merck), indikator
amilum (Merck), HCI (Merck) pro analysis grade, kalium iodida (Merck), kristal iod (Merck),
Na»S,03.5H,0 (Merck), Pb(NOs) (Merck) larutan iodium hasil standarisasi, Asam Nitrat 65%
(HNOs pekat) pro analysis grade, kertas saring, kertas saring Whatman No 42.

Analisis Warna Larutan Gula ICUMSA) Gula Kristal Putih

Sampel gula kristal putih ditimbang dengan neraca analitik sebanyak 50+0,1 gram dan
ditambahkan aquades sampai 100 gram. Homogenkan dengan magnetic stirrer sampai larutan gula
benar- benar homogen. Tambahkan 1 gram keishelghur dan homogenkan kembali. Setelah larutan
benar-benar homogen, larutan difiltrasi dengan pompa vacum dengan 2 lapis kertas saring dan
kemudian filtrat difiltrasi kembali dengan menggunakan pompa vacum dan kertas saring whatman
no 42. Filtrat yang didapat dimasukan ke dalam penangas ultrasonic selama 3 menit. Setelah itu
didinginkan di desikator selama kurang lebih 10 menit. Setelah dingin, brix dari larutan gula diukur
dengan menggunakan alat refraktometer otomatis. Setelah didapatkan brix gulanya kemudian
ICUMSA diukur dengan menggunakan colorimeter (Badan Standarisasi Nasional, 2010).

Standarisasi Larutan Iodium

Enam gram KI ditambah 0,8 gram kristal Iod lalu di homogenkan dengan kurang lebih 500 mL
aquades hingga larut kemudian dipindahkan pada labu ukur 1000 mL dan ditanda bataskan
menggunakan aquades. Larutan selanjutnya didiamkan selama 24 jam sebelum digunakan untuk
titrasi. Setelah 24 jam, larutan yang telah dibuat di pipet 40 mL dan dimasukkan dalam erlenmeyer
300 mL, kemudian ditambah 25 mL aquades. Selanjutnya menyiapkan larutan standar natrium
tiosulfat untuk titrasi dengan cara menimbang 0,387 gram Na,S,03.5H,0 yang dilarutkan dalam 1000
mL aquades. Larutan iodium yang telah dibuat dititrasi dengan larutan standar natrium tiosulfat
hingga warna larutan menjadi kuning muda. Selanjutnya larutan ditambah indikator amilum
sebanyak 10 mL dan titrasi dan titik akhir titrasi ditandai dengan hilangnya warna biru pada larutan.
Kemudian volume natrium tiosulfat yang dibutuhkan untuk titrasi dicatat dan dihitung nilai
standarisasi larutan iodium menggunakan persamaan standarisasi larutan iodium. Misal 40 mL ITod
(1 mL = 0,2025 mg SO,).

V x 0,2025 mg SO,

40 mL

Keterangan : V = volume Na,S,03 yang dibutuhkan untuk mencapai TAT (mL) (Badan Standarisasi
Nasional, 2010).

Hasil standarisasi iodium =

Analisis Penentuan Kadar SO2 pada Gula Kristal Putih

Lima puluh gram sampel gula kristal putih dan dilarutkan dengan 100 mL aquades. Setelah
homogen, ditambahkan 10 mL larutan amilum dan 10 mL HCl 5%. Larutan dititrasi dengan larutan
iodium sampai larutan berubah warna menjadi keunguan dan catat volume titrasi dan dilakukan
perhitungan sebagai berikut.
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P ]
_ (t —v) % 0,1995 x 1000 ffgSGz
kadar SO,(ppm) =

berat sampel (g)

Missal 1 mL larutan iodium setara dengan 0,1995 mg SO,/mL
Keterangan =

t = titran (mL)

v = titran blanko (mL) (Badan Standarisasi Nasional, 2010).

Analisis Susut Pengeringan (Kadar Air) Gula Kristal Putih

Disiapkan alat moisture analyzer, letakkan tempat contoh (pan) pada alat moisture analyzer,
atur suhu alat moisture analyzer sebesar 105° C dan timbangan pastikan mata ikan pada alat moisture
analyzer terletak di tengah. Melakukan pemanasan selama kurang lebih 10 menit, tutup penutup
pemanas dan setelah suhu pada alat moisture analyzer stabil buka tutup alat moisture analyzer.
Timbang gula sebanyak kurang lebih 20 gram pada alat moisture analyzer dan kemudian tutup alat
moisture analyzer. Tunggu pemanasan kurang lebih selama 3 menit sampai berat gula mengalami
penurunan berat dan setelah stabil pemanas akan otomatis mencantumkan hasil kadar air dari gula
sampel (Badan Standarisasi Nasional, 2010).

Analisis Polarisasi Gula Kristal Putih

Ditimbang sampel gula kristal putih sebanyak 26 gram, kemudian ditambah aquades + 50 mL
dan dilarutkan menggunakan magnetic stirrer hingga semua gula larut. Setelah semua gula larut,
kemudian larutan gula dimasukkan dalam labu 100 mL dan ditanda batas dengan aquades hingga
volume larutan menjadi 100 mL. Kemudian larutan gula dianalisis nilai % pol menggunakan
instrumen polarimeter MCP 500 Saccharomat Anton Paar. Nilai % pol GKP yang didapat kemudian
dicatat.

Analisis Cemaran Logam Timbal Pada Gula Kristal Putih

Sampel gula kristal putih didestruksi dengan menggunakan metode destruksi basah. Destruksi
dilakukan dengan menimbang sampel gula kristal putih (GKP) hingga 1 gram dan kemudian
ditambahkan dengan larutan HNO3;/HCI (3:1) dalam labu destruksi (beaker glass 100 mL) sambil
dipanaskan pada hot plate pada suhu kurang lebih +150°C (Prihatin et al., 2017). Proses tersebut
dilakukan sampai hilangnya asap coklat yang muncul pada proses destruksi. Proses destruksi
dihentikan sampai larutan sudah menunjukkan bahwa proses destruksi telah selesai. Setelah proses
destruksi selesai, larutan didiamkan hingga dingin, kemudian larutan dimasukkan ke dalam labu ukur
100 ml dan tambahkan aquabides sampai tanda batas labu, kemudian larutan dihomogenkan.
Kemudian larutan disaring menggunakan kertas saring Whatman No 42 dan dimasukkan ke dalam
vial (Endah & Nofriyaldi, 2020). Larutan hasil destruksi diukur absorbansinya dengan
menggunakan Inductively Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry (ICP-OES) dengan
panjang gelombang 283,353 nm (Afifah ez al., 2019).

HASIL DAN PEMBAHASAN
Analisis Warna Larutan Gula ICUMSA) Gula Kristal Putih

International Commission for Uniform Methods of Sugar Analysis (ICUMSA) adalah
metode untuk menentukan kolorimetri gula larutan gula yang telah disaring dari konsentrasi
(%Brix) yang sudah diketahui. Skala warna ICUMSA digunakan untuk menilai kuantitas dan kualitas
gula. Skala warna ICUMSA mengukur kekuningan gula yang dihasilkan dari sisa molase yang tidak
dihilangkan selama proses pemurnian dan dapat digunakan untuk memantau dan mengatur proses
produksi GKP. Warna gula berhubungan erat dengan tingkat pemurnian; gula mentah berwarna
coklat tua, sedangkan gula sangat halus berwarna putih (Rodrigues et al., 2018). Berdasarkan standar
kualitas dinyatakan oleh lembaga Badan Standarisasi Nasional Indonesia (BSNI) gula kristal masuk
dalam kategori SNI 3140.3.2010 dengan parameter kualitas warna gula ICUMSA) < 300 IU (Wibowo
etal., 2018).
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Tabel 1. Nilai ICUMSA (IU) Pada Sampel Gula Kristal Putih (GKP)

Sampel GKP Brix (%) Rata-rata (IU) SNI ICUMSA (IU)
GKP 1 48,49 70,33 76-300
GKP 2 49,33 74,67 76-300
GKP 3 49,52 278,67 76-300
GKP 4 49,37 114,00 76-300
GKP 5 48,86 115,33 76-300
GKP 6 49,41 117,67 76-300
GKP 7 49,52 472,00 76-300
GKP 8 49,36 147,33 76-300
GKP 9 48,53 214,33 76-300
GKP 10 49,48 136,00 76-300
GKP 11 49,94 304,67 76-300
GKP 12 49,83 811,67 76-300
GKP 13 47,61 555,67 76-300
GKP 14 49,91 312,67 76-300
GKP 15 49,12 132,33 76-300

Dari Tabel 1. dapat diketahui bahwa dari 15 sampel gula kristal putih yang dianalisis kualitas nilai
ICUMSA, ada 7 sampel yang tidak memenuhi persyaratan SNI 3140.3 : 2020. Pada persyaratan
SNTI 3140.3:2020 warna larutan gula kristal putih (ICUMSA) minimal adalah 76 TU dan maksimal
adalah 300 IU. Pada sampel yang dianalisis ada 2 sampel yang kurang dari persyaratan minimal
yaitu sampel dengan kode GKP 1 dan GKP 2 serta 5 sampel yang melebihi batas maksimal dari
persyaratan SNI 3140.3 : 2020 yaitu sampel dengan kode GKP 7 GKP 11, GKP 12, GKP 13 dan
GKP 14. Semakin tinggi nilai ICUMSA pada gula kristal putih maka semakin banyak kotoran yang
terkandung dalam gula kristal putih tersebut. Hal tersebut terbukti pada sampel gula kristal putih
yang memiliki kualitas ICUMSA paling rendah yaitu pada sampel dengan kode GKP 12 dan GKP
13 memiliki banyak kotoran yang terkandung dan terbukti pada saat proses filtrasi, residu yang
menghasilkan mengandung banyak kotoran dan dapat dilihat pada Gambar 1.

Gambar 1. Residu Hasil Filtrasi (A) GKP 12 dan (B) GKP 13

Rangkaian prosedur produksi memiliki dampak signifikan terhadap kualitas produk gula kristal
putih terutama pada proses pemurnian nira, karena dengan menggunakan metode yang berbeda
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pada proses pemurnian akan menghasilkan nilai ICUMSA yang berbeda. Larutan gula kristal putih
hasil pemurnian dengan metode sulfitasi memenuhi syarat mutu gula kristal putih, namun warnanya
cenderung lebih tinggi, dengan nilai warna larutan mencapai 118-201 IU. Proses pemurnian dengan
menggunakan metode karbonatasi yang dihasilkan menunjukkan nilai warna larutan relatif lebih
rendah yaitu antara 43,3-80 IU. Dengan nilai warna larutan tersebut, maka gula kristal putih yang
diolah dengan metode karbonatasi cenderung mendekati kualitas gula kristal rafinasi karena
persyaratan parameter warna larutan gula kristal rafinasi mutu 1 maksimal 45 IU dan mutu 2
maksimal 80 IU. Sedangkan untuk metode defekasi gula kristal putih yang dihasilkan akan lebih
gelap dari gula kristal putih hasil metode sulfitasi namun pada metode defekasi biaya yang
digunakan lebih sedikit daripada kedua metode lain (Hartanto, 2014).

Analisis Kadar Belerang Dioksida (SO2) Gula Kristal Putih

Sulfur dioksida (SO,) termasuk dalam bahan tambahan pangan (BTP) dalam SNI 3140.3-2020
karena berfungsi sebagai pembersih dan pengawet pada makanan. Karena SO, dapat menimbulkan
hal buruk pada tubuh manusia, keberadaannya dalam bahan makanan harus diminimalkan.
Persyaratan GKP dalam SNI 3140.3-210 mencakup batas S)2 maksimalsebesar 30 mg/kg (Hartanto,
2014). Analisis kadar SO, yang terkandung dalam gula kristal putih dilakukan menggunakan
metode volumetri dengan titrasi redoks iodimetri. Pada titrasi iodimetri menggunakan larutan
iodium sebagai titran yang sebelumnya telah distandarisasi terlebih dahulu dengan larutan baku
natrium tiosulfat (Suandi et al., 2017). Proses analisis SOz dalam gula kristal putih terbentuk reaksi
pembentukan ion iodide (I') sebagai berikut:

SOz + I2 + 2H20 - H2SO4 + 2T

Hasil standarisasi iodium dengan massa dari natrium tiosulfat sebesar 0,387 gram dan volume
hasil dari titrasi dengan larutan standar natrium tiosulfat sebanyak 38,80 mL maka didapatkan hasil
standarisasi larutan iodium sebesar 0,1964.

Tabel 2. Kadar SO, dalam Sampel Gula Kristal Putih (GKP)

Sampel GKP Volume Titrasi (mL) Kadar SO, Nilai Maksimal Kadar

(mg/kg) SO, SNI (mg/kg)
GKP 1 0,66 2,62 30
GKP 2 0,76 3,01 30
GKP 3 1,3 5,11 30
GKP 4 0,76 3,01 30
GKP 5 0,86 3,40 30
GKP 6 0,8 3,14 30
GKP 7 0,83 3,27 30
GKP 8 0,8 3,14 30
GKP 9 0,76 3,01 30
GKP 10 1,26 4,98 30
GKP 11 2,7 10,61 30
GKP 12 1,46 5,76 30
GKP 13 3,5 13,75 30
GKP 14 2,73 10,74 30
GKP 15 1,26 4,98 30

Berdasarkan Tabel 2. dapat diketahui bahwa, dari 15 sampel gula kristal putih yang dianalisis,
semua sampel gula kristal putih memenuhi persyaratan SNI 3140.3 : 2020 yang menyatakan batas
maksimal kadar SO2 pada gula kristal putih sebesar 30 mg/kg. Dari hasil analisis yang didapat,
sampel gula kristal putih yang memiliki kadar SO2 yang sedang atau tinggi serta memiliki nilai
ICUMSA sedang atau tinggi, menandakan bahwa proses produksi pemurnian nira gula sampel
menggunakan metode sulfitasi, karena pada metode sulfitasi dilakukan penambahan gas SO2 dan
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Ca(OH)2. Sedangkan hasil analisis pada sampel gula kristal putih yang memiliki kadar SO2 yang
rendah tetapi memiliki nilai ICUMSA yang rendah juga seperti pada sampel gula kristal putih dengan
kode GKP 1 dan GKP 2 maka menandakan bahwa gula kristal putih tersebut diproduksi dengan
proses pemurnian menggunakan metode karbonatasi, karena pada metode tersebut dilakukan
penambahan Ca(OH)2 , gas CO2 dan sedikit saja gas SO2 pada nira yang dimurnikan (Warsa, 2009).

Analisis Susut Pengeringan (Kadar Air) Gula Kristal Putih

Kadar air merupakan salah satu faktor penting yang mempengaruhi kualitas gula kristal putih
yang dihasilkan, semakin besar penyusutan pengeringan maka kualitas gula kristal putih akan
semakin baik. Daya tahan gula kristal putih akan dipengaruhi oleh kandungan air. Penurunan berat
setelah pengeringan pada suhu 1050 C menjadi dasar analisis susut pengeringan. Berdasarkan
persyaratan SNI 3140.3.2020, yang menetapkan susut pengeringan maksimum gula kristal putih
sebesar 0,1% b/b (Hartanto, 2014).

Tabel 3. % Susut Pengeringan dalam Sampel Gula Kristal Putih (GKP)

Sampel Gula Kristal Putih Kadar Air (% b/b)  Nilai Kadar Air Maksimal SNI (% b/b)
GKP 1 0,04 0,1
GKP 2 0,03 0,1
GKP 3 0,16 0,1
GKP 4 0,05 0,1
GKP 5 0,04 0,1
GKP 6 0,05 0,1
GKP 7 0,06 0,1
GKP 8 0,03 0,1
GKP 9 0,03 0,1
GKP 10 0,04 0,1
GKP 11 0,05 0,1
GKP 12 0,11 0,1
GKP 13 0,05 0,1
GKP 14 0,05 0,1
GKP 15 0,05 0,1

Persyaratan susut pengeringan (kadar air) gula kristal putih berdasarkan SNI 3140.3 : 2020 adalah
maksimal sebesar 0,1% sehingga, berdasarkan Tabel 3. yang menyatakan nilai hasil analisis susut
pengeringan (kadar air) sampel gula kristal putih dapat diketahui bahwa, dari 15 sampel gula kristal
putih yang telah dianalisis, ada 13 sampel yang telah memenuhi ketentuan SNI 3140.3 : 2020 dan 2
sampel melebihi batas ketentuan SNI 3140.3 : 2020 yaitu sampel GKP 3 dan GKP 12. Gula kristal
putih yang memiliki nilai susut pengeringan yang tinggi akan memiliki tekstur gula yang
menggumpal dan sedikit lengket jika disentuh. Jika nilai susut pengeringan gula kristal putih sudah
sangat tinggi maka gula kristal putih tersebut sudah tidak layak dikonsumsi dikarenakan gula kristal
putih akan cepat basi dan menimbulkan bau yang tidak sedap. Kadar air yang tinggi pada gula kristal
putih akan menjadi tempat tumbuhnya mikroorganisme sehingga gula kristal putih basi. Maka dari
itu jika dirasa gula kristal putih memiliki tekstur yang sudah berair sebaiknya tidak dikonsumsi
apalagi diperjualbelikan.

Analisis Polarisasi Gula Kristal Putih

Kemampuan gula untuk memutar atau membengkokkan arah cahaya yang dilewatinya
dikenal sebagai polarisasi gula. Pengukuran polarisasi gula sering digunakan untuk menilai
kemurnian gula. Polarisasi merupakan nilai yang menyatakan kemurnian gula dengan kandungan
sukrosa dari gula sebagai persentase massa. % Polarisasi gula kristal putih merupakan standar utama
yang digunakan untuk menentukan kualitas gula kristal (Din & Rasool, 2015).
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Tabel 4. Nilai Polarisasi Sampel Gula Kristal Putih (GKP)

Sampel Gula Kristal Putih Polarisasi (°Z) Nilai Minimal Polarisasi SNI (°Z)
GKP 1 99,57 99,5
GKP 2 99.74 99.5
GKP 3 98,74 99.5
GKP 4 99,33 99,5
GKP 5 98,88 99,5
GKP 6 99,53 99,5
GKP 7 99,47 99,5
GKP 8 99,54 99,5
GKP 9 99,42 99.5
GKP 10 99.16 99.5
GKP 11 99.20 99.5
GKP 12 99.16 99.5
GKP 13 99,12 99,5
GKP 14 99,22 99,5
GKP 15 99,63 99,5

Berdasarkan persyaratan SNI 3140.3 : 2020, nilai polarisasi gula kristal putih memiliki
batas minimum sebesar 99,5 Z. Maka dari hasil analisis yang didapatkan, dari 15 sampel gula kristal
putih yang dianalisis ada 6 sampel yang memenuhi persyaratan batas minimum nilai polarisasi SNI
3140.3 : 2020 yaitu sampel GKP 1, GKP 2, GKP 3, GKP 6, GKP 8 dan GKP 15 serta terdapat 9
sampel gula kristal putih lainnya yang nilai polarisasinya tidak mencapai 99,5 Z yang berarti tidak
memenuhi ketentuan dari SNI 3140.3 : 2020. Nilai polarisasi yang rendah terjadi kemungkinan
disebabkan oleh fluktuasi dalam pengolahan gula mentah dan kemungkinan masih terdapat
pengotor dalam proses pengolahan gula kristal putih (Din & Rasool, 2015).

Analisis Kadar Pb pada Gula Kristal Putih

Analisis kadar logam timbal pada gula kristal putih dilakukan dengan preparasi sampel
menggunakan metode destruksi basah. Dipilihnya metode destruksi basah karena berdasarkan
penelitian dari Asmorowati et al., (2020) menunjukkan hasil bahwa destruksi basah lebih efektif dari
pada destruksi kering. Hal tersebut dikarenakan pada metode destruksi basah, tidak banyak mineral
yang hilang akibat pemanasan yang tidak terlalu tinggi pada proses destruksi. Secara teori, destruksi
basah adalah proses penghancuran bahan organik dengan asam nitrat pada suhu rendah untuk
mencegah hilangnya mineral melalui penguapan (Asmorowati et al., 2020).

Destruksi basah dilakukan dengan menggunakan pelarut asam berupa larutan aquaregia
yang merupakan hasil penggabungan dua asam mineral: satu bagian HNO3 pekat dan tiga bagian
HCI pekat. Kekuatan oksidasi aquaregia yang kuat adalah alasan mengapa ia digunakan dalam
penghancuran dalam penelitian ini. Aquaregia memiliki kemampuan untuk melarutkan hampir
semua logam, bahkan logam mulia seperti Au, Pt, Pd, dan logam tahan api lainnya. Aquaregia
mempunyai potensi korosif yang tinggi dan tidak stabil. Aquaregia harus segera dipakai setelah
dibuat karena senyawa tersebut akan menguap atau terurai kembali menjadi campuran HNO3 dan
HCI dalam waktu yang sangat singkat. Karena nitrosil klorida, zat aktif, dan klorin hadir sebagai
hasil reaksi, aquaregia memiliki kemampuan yang sangat tinggi untuk bertindak sebagai zat
pengoksidasi. Reaksi antara campuran HNO3 dan HCI pada aquaregia yaitu (Naschan ef al.,
2017).

HNO; g + 3HCl oy & NOCl ) + Cl, ) + 2 H,O

Tabel 5. Kadar Logam Timbal (Pb) pada Sampel Gula Kristal Putih
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Sampel Gula Massa sampel Intensitas Kadar Pb Kadar maksimal Pb

Kristal Putih (gram) (mg/kg) SNI (mg/kg)
GKP 1 1,0001 87,38058 0,122 2 mg/kg
GKP 2 1,0002 73,48775 0,094 2 mg/kg

GKP 11 1,0001 81,97781 0,105 2 mg/kg
GKP 13 1,0002 99,72976 0,128 2 mg/kg
GKP 12 1,0001 119,7972 0,154 2 mg/kg

Berdasarkan persyaratan SNI 3140.3:2020, nilai maksimum dari cemaran logam timbal pada gula
kristal putih adalah 2 mg/kg. Maka dari hasil analisis yang dilakukan semua sampel lolos persyaratan
SNT 3140.3:2020 dan juga dari hasil analisis maka terbukti bahwa gula kristal putih mengandung
cemaran logam timbal akan tetapi kadar cemaran timbal pada sampel tidak melebihi ketentuan SNI
3140.3:2020 sehingga masih aman untuk dikonsumsi. Hal tersebut dikarenakan gula kristal putih
memiliki risiko kontaminasi logam timbal yang signifikan. Karena rata-rata lebih dari 90% mesin pabrik
yang digunakan di pabrik gula di Indonesia dibuat pada tahun 1800-an sehingga mesin pabrik yang
digunakan sudah terlalu tua. Kontaminasi dapat terjadi akibat penggunaan infrastruktur atau peralatan
yang mengandung logam berat selama pemrosesan atau pembuatan gula. Tingkat timbal yang tinggi
dapat disebabkan, misalnya, oleh pipa atau peralatan yang mengandung timbal yang terbuat dari logam
timbal. Selain itu, suhu tinggi yang digunakan selama proses produksi dapat meningkatkan
kemungkinan kontaminasi timbal dalam bentuk ion bebas yang terlarut selama proses berlangsung dan
juga kontaminasi logam timbal dapat berasal dari penggunaan air selama proses pembuatan gula kristal
putih (Dewi et al., 2013). Selain itu, logam timbal dapat menumpuk di tanaman, termasuk tebu yang
merupakan bahan utama pembuatan gula kristal putih, akibat aktivitas industri tertentu yang
mencemari udara atau tanah (Misra et al., 2010).

Uji Validasi Metode ICP-OES
Linearitas

Teknik pengujian yang disebut linearitas digunakan untuk menunjukkan bahwa ada hubungan
linier antara konsentrasi analit dan respon alat atau instrumen. Uji yang paling sederhana untuk
dilakukan yaitu menggambar representasi grafis dari data kalibrasi standar dan menghubungkan garis
lurus antara data yang sudah ada. Grafik tersebut memungkinkan terciptanya persamaan garis linier
yang menghubungkan konsentrasi analit pada konsentrasi standar dengan respon detektor yang
kemudian diukur dan dinyatakan sebagai koefisien korelasi (r). Metode optimal untuk menentukan
linearitas adalah dengan menggunakan maksimal lima konsentrasi berbeda (Riyanto, 2014).

Tabel 6. Data Pembacaan Deret Larutan Standar Pb

Larutan standart  Konsentrasi (ppm) Intensitas (v)
1 0,003 3,274926417
2 0,005 4.864883651
3 0,01 8,80890378
4 0,02 24,55411134
5 0,05 39,68185978
6 0,1 78,81333151
7 0,3 233,1781115
8 0,5 387,6200739
9 1 771,9883761
10 2 1544,815647

Didapatkan nilai intesitas dari deret larutan standar kemudian dibuat kurva kalibrasi larutan
standar Pb. Kurva kalibrasi adalah hubungan antara respons instrumen dan sejumlah konsentrasi
tertentu analit yang sudah diketahui. Dari kurva kalibrasi didapat persamaan garis yang
menyatakan hubungan antara konsentrasi dan absorbansi. Kurva kalibrasi disebut juga dengan
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kurva standar. Tujuan dari dibentuknya kurva kalibrasi adalah untuk menentukan konsentrasi
suatu unsur dalam sampel yang tidak diketahui dengan membandingan yang tidak diketahui
kedalam seperangkat sampel standar dari konsentrasi yang telah diketahui (Nisah & Nadhifa,
2020).
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Gambar 2. Kurva Kalibrasi Larutan Standar Pb

Berdasarkan data yang didapat maka dapat diketahui persamaan regresi linier yang dapat
dilihat pada Gambar 3. Persamaan regresi linier yang didapat adalah y = 771,8239x + 0,9363,

dengan koefisien determinasi (R2) sebesar 0,9999. Syarat diterimanya nilai koefisien determinasi

adalah sebesar R2 > 0,997 (Chan et al., 2004). Maka nilai koefisien determinasi yang didapat telah
memenuhi persyaratan sehingga dapat dikatakan bahwa deret larutan standar menunjukkan hasil
yang baik berdasarkan konsentrasi dengan intensitas yang terbaca. Hal tersebut menunjukan bahwa
metode memiliki respon yang baik terhadap sampel. Deret larutan standar menunjukkan hubungan
garis yang linier karena setiap titik pada kurva mendekati garis lurus. Dengan demikian, dapat
disimpulkan bahwa ICP-OES dalam kondisi yang baik dan persamaan regresi yang dihasilkan dapat
digunakan untuk menghitung konsentrasi analit dalam sampel gula kristal putih.

Limit of Detection (LoD) dan Limit of Quantitation (LoQ)

Limit of Detection (LoD) adalah jumlah analit dalam sampel yang dapat dideteksi
dan masih adanya respon yang signifikan dibandingkan dengan blangko. Apabila
konsentrasi analit lebih kecil daripada nilai LoD maka sinyal yang ditangkap sepenuhnya
adalah noise. LoD merupakan parameter uji batas minimum. Limit of Quantitation (LoQ)
adalah konsentrasi terendah dari analit yang terkandung dalam sampel yang dapat
dideteksi oleh alat (Yaqin et al., 2019).

Berdasarkan hasil yang didapat pada Tabel.7. menunjukkan bahwa hasil limit deteksi
metode ICP- OES sebesar 0,002155 ppm dan limit kuantitasi sebesar 0,007183 ppm. Berdasarkan
hasil LoD tersebut dapat diketahui bahwa metode yang digunakan mampu memberikan respon
untuk analisis logam timbal dengan jumlah analit terkecil yang mampu dideteksi sebesar 0,002155
ppm, yang berarti apabila konsentrasi logam timbal dalam sampel lebih besar dari 0,002155 ppm
akan masih terdeteksi, namun apabila konsentrasinya lebih kecil dari 0,002155 ppm maka yang
terdeteksi tersebut diduga sebagai noise buka sebagai analit. Sedangkan hasil LoQ yang didapatkan
sebesar 0,007183 ppm menunjukkan bahwa batas jangkauan kerja yang diperlukan yang dicapai
selama pengujian. Agar hasil pengujian tepat dan sangat akurat, maka nilai konsentrasi sampel juga
harus lebih besar dari LoQ (Prihatin et al., 2017).

Tabel 7. Hasil Uji Limit of Detection dan Limit of Quantitation
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Konsentrasi Intensitas (y) % (y-9) (y-9)?
(ppm)
0,003 3,274926417 3,2517717 0,023154717 0,000536141
0,005 4.864883651 4,7954195 0,069464151 0,004825268
0,01 8,80890378 8,654539 0,15436478 0,023828485
0,02 24,55411134 24,091017 0,46309434 0,214456368
0,05 39,68185978 39,527495 0,15436478 0023828485
0,1 78,81333151 78,11869 0,69464151 0,482526827
0,3 233,1781115 232,48347 0,69464151 0,482526827
0,5 387,6200739 386,84825 0,7718239 0,595712133
1 771,9883761 772,7602 -0,7718239 0,595712133
2 1544,815647 1544,5841 0,23154717 0,053614092
3 2317,179824 2316.,08 0,7718239 0,595712133
SD 0,554372
LoD 0,002155
LoQ 0,007183
Akurasi

Salah satu parameter validasi adalah pengujian akurasi, yang merupakan pengujian
dengan mencari korelasi antara hasil analisis dan nilai sebenarnya. Untuk memastikan ada tidaknya
kadar logam yang hilang pada saat proses penghancuran, penelitian ini menggunakan metode
recovery test dalam uji akurasinya. Untuk melakukan uji akurasi, konsentrasi analit yang diketahui
ditambahkan ke sampel yang akan diperiksa. Penambahan analit yang dilakukan sebelum
pencernaan sampel memungkinkan penentuan mekanisme destruksi yang digunakan. Hal tersebut
akan menghasilkan nilai yang konsisten, baik atau tidak (Naschan et al., 2017). Pada pengujian ini
digunakan spike yang berupa larutan standar Pb dengan konsentrasi 0,5 ppm; 1 ppm; dan 2 ppm
yang masing-masing ditambahkan sebanyak 2 mL kedalam 3 beaker glass yang berisi sampel gula
kristal putih yang sama yaitu digunakan sampel dengan kadar logam Pb terbanyak agar lebih mudah
terbaca yaitu sampel GKP 12 dan didestruksi.

Tabel 8. Hasil pengujian akurasi

Sampel (g) Spike (ppm) Intensitas Konsentrasi Konsentrasi % Recovery
terukur (ppm) teoritis (ppm)
1.0001 0 119,7972 0,154 - -
1,0002 0,5 435,4732 0,563 0,654 86,08
1,0003 1 878,5001 1,137 1,154 98,52
1,0002 2 1680,4251 2,176 2,154 101,02
Rata-rata Recovery 95,21

Berdasarkan Tabel 8. didapatkan nilai rata-rata dari % Recovery atau uji akurasi pada metode ICP-
OES dalam analisis logam Pb dalam gula kristal putih sebesar 95,21%. Data tersebut menunjukkan
persentase logam Pb yang terdeteksi dan sisanya merupakan persentase yang tidak terproses pada saat
destruksi, hilang pada saat destruksi atau pengenceran. Presentasi Pb yang diukur sebesar 95,21% dari
seluruh logam Pb yang terkandung dalam sampel gula. Nilai % recovery yang didapat memenubhi syarat
% Recovery jika persentase akurasi antara 90-110%, pendekatan tersebut dianggap valid. Sebaliknya,
jika analit merupakan komponen trace analysis, maka persentasenya akurasinya sebesar 100% =+ 20
(80% hingga 120%), dengan kata lain, jika hasilnya mendekati 100%, keakuratan ujinya akan semakin
tinggi (Prihatin ef al., 2017). Maka nilai akurasi pengujian ICP-OES yang didapat memenuhi telah
memenuhi syarat.

Presisi
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Peresi merupakan pengukuran rata-rata dari distribusi probabilitas dari sekumpulan
pengukuran yang berulang (Naschan et al., 2017). Pendekatan repitabilitas, yang melibatkan
pengulangan prosedur dalam kondisi yang sama dengan cepat, digunakan untuk melakukan uji presisi.
Kondisi yang sama dapat ditafsirkan dengan menggunakan prosedur analisis, reagen, peralatan, dan
laboratorium yang sama. Karena teknik repitabilitas menggunakan lebih sedikit waktu dan
memerlukan lebih sedikit pemrosesan, maka dianggap lebih efisien. Relative Standard Deviation
(%RSD) adalah persentase yang menunjukkan seberapa kesalahan acak suatu pengukuran. Uji presisi
digunakan untuk mengukur konsentrasi Pb pada sampel gula kristal putih sebanyak tiga kali.
Konsentrasi yang diperoleh kemudian dihitung menggunakan standar deviasi dan rata-rata konsentrasi
untuk mendapatkan nilai persentase RSD (Murwatiningsih ez al., 2015). Hasil uji presisi dapat dilihat
pada Tabel 9.

Tabel 9. Hasil Uji Presisi

Pengukuran Intensitas Konsentrasi (ppm) X-X (x - x)2
1 119,79718 0,154 0 0
2 122,11265 0.157 0,003 0,000009
3 11,48171 0,151 -0,003 0,000009
X 0,154 Jumlah 0,00018
SD 0,003
%RSD 1,95

Berdasarkan hasil pengujian dan perhitungan, didapatkan nilai standar deviasi
sebesar 0,003. Hasil tersebut dianggap baik karena semakin kecil nilai dari standar deviasi
maka akan semakin baik. Sedangkan nilai %RSD yang didapatkan sebesar 1,95%. Hasil
tersebut menunjukkan bahwa metode yang digunakan memiliki tingkat ketelitian yang
baik, karena berdasarkan standar AOAC (2002) yaitu nilai %RSD kurang dari 1
merupakan tingkat ketelitian sangat teliti, nilai %RSD antara 1-2 merupakan keteliti baik,
nilai %RSD 2-5 merupakan tingkat ketelitian sedang dan nilai %RSD lebih dari 5
merupakan tingkat ketelitian rendah (Murwatiningsih ez al., 2015).

SIMPULAN

Kualitas (mutu) gula kristal putih yang beredar dipasaran berdasarkan analisis kualitas (mutu)
dari 15 sampel gula kristal putih didapatkah hasil analisis warna larutan gula kristal putih ICUMSA)
yaitu 8 sampel gula kristal putih telah memenuhi ketentuan SNI 3140.3:2020, hasil analisis kadar
belerang dioksida (SO2) dalam gula kristal putih yaitu semua sampel yang dianalisis (15 sampel) telah
memenuhi ketentuan SNT 3140.3:2020, hasil analisis susut pengeringan (kadar air) gula kristal putih
yaitu 13 sampel gula kristal putih telah memenuhi ketentuan SNI 3140.3:2020, hasil analisis polarisasi
gula kristal putih yaitu 6 sampel gula kristal putih telah memenuhi ketentuan SNI 3140.3:2020. Hasil
analisis cemaran logam berat timbal (Pb) dengan menggunakan metode ICP-OES yang dilakukan
dengan 5 sampel gula kristal putih hasilnya semua sampel memenuhi persyaratan SNI
3140.3:2020, dan pengujian logam timbal (Pb) pada gula kristal putih menggunakan ICP-OES
menunjukkan hasil performa analitik yang baik yaitu didapatkan hasil koefisien linier (R2) sebesar
0,9999; hasil Limit of Detection (LoD) sebesar 0,002155 ppm; hasil Limit of Quantitation (LoQ)
sebesar 0,007183 ppm; hasil akurasi yang ditunjukkan dengan nilai %recovery sebesar 95,21% dan
hasil presisi yang ditunjukkan dengan nilai %RSD sebesar 1,95%.
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