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III. MATERI DAN METODE

3.1. Waktu dan Tempat

Penelitian ini telah dilaksanakan pada Bulan November 2014 – Januari

2015. Analisis sampel residu logam berat dan ekstraksi lemak dilakukan di

Laboratorium Kimia Hasil Perikanan Fakultas Perikanan dan Ilmu Kelautan

Universitas Riau dan Laboratorium Penelitian dan Pengujian Terpadu (LPPT -

UGM) Yogyakarta untuk analisis kandungan asam lemak pada susu sapi.

3.2. Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah susu sapi. Susu sapi

segar diperoleh dari UPTD Ruminansia Besar Kabupaten Kampar dan UPTD

Kabupaten Pelalawan. Bahan yang digunakan untuk analisis antara lain adalah

NaOH, heksana, HCl, etanol, H2SO4, NHO3, BF3, etil eter, indikator PP dan

aquades.

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi cool box, Gas

Chromatography (GC), Atomic Absorbance Spectrometry (AAS), Erlenmeyer,

peralatan untuk analisis kadar lemak, tabung reaksi, gelas ukur dan botol susu.

3.3. Prosedur Penelitian

Sampel diambil dari dua peternakan sapi perah yang berada di Provinsi

Riau, yaitu peternakan sapi perah di Unit Pelaksana Teknis Daerah (UPTD)

Kabupaten Kampar dan peternakan sapi perah di Kabupaten Pelalawan. Masing-

masing peternakan diambil 5 ekor sapi yang sedang laktasi dan susu yang
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dihasilkan dijadikan sampel pada penelitian ini. Jumlah sampel pada

penelitian ini adalah sebanyak 10 sampel (5 sampel susu dari UPTD Kabupaten

Kampar dan 5 sampel dari peternakan di Kabupaten Pelalawan). Sampel susu sapi

yang digunakan berasal dari ternak perah yang berada pada periode laktasi ke dua.

Penelitian ini dilakukan dengan menganalisis kandungan asam lemak dan cemaran

logam berat pada susu sapi segar. Data hasil penelitian ini disajikan secara

deskriptif dalam bentuk tabel dan diagram serta dilakukan pembahasan

berdasarkan studi literatur yang terkait.

3.4. Peubah yang diamati

3.4.1. Deteksi Asam lemak

Analisis asam lemak dilakukan dengan menggunakan GC mengikuti

prosedur analisis asam lemak yang dilakukan di LPPT - UGM dan berdasarkan

prosedur Ichihara & Fukubayashi (2010). Komposisi asam lemak ditentukan

sebagai fatty acid methyl ester (FAME) oleh kromatografi gas. Pembentukan

FAME dari susu didahului dengan saponifikasi dan dilanjutkan dengan metilasi.

Susu dihidrolisis dengan 1 mL NaOH dalam 70% etanol pada suhu 80°C/20 menit.

Campuran diasamkan dengan 0,2 mL HCl 6M dan ditambahkan dengan 1 mL air.

Free Fatty Acid(FFA) yang dibebaskan  selanjutnya diekstraksi dengan 1 mL

heksana. Cara metilasi setelah evaporasi heksana, 1 mL 10% BF3 dalam methanol

digunakan sebagai katalis untuk metilasi FFA dan dipanaskan pada suhu 37°C

selama 20 menit, ditambahkan 1 mL air dan dilakukan ekstraksi FAME

menggunakan 2 mL heksana, diinjeksikan pada GC dengan kondisi suhu injektor

320°C, suhu detector 250°C, suhu oven 170°C/1 menit, deprogram pada suhu
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20°C/menit - 210°C dan ditahan selama 30 menit, diprogram pada suhu 250°C

selama 10 menit. Kolom flow rate 30 cm/detik, carrier gas H2, total H2 flow rate

30 mL/menit, make up gas N2 (24 mL/menit), air flow rate 30 mL/menit.

3.4.2. Deteksi Residu Logam Berat (SNI 01-2896-1998)

Prinsip dari analisis ini adalah mengukur logam berat seperti Pb, Cu dan

Cd dengan persiapan sampel dengan cara-cara pengabuan basah, dianalisis logam

beratnya menggunakan atomic absorbance spechtrofotometry (AAS). Setiap

sampel ditimbang 5-10 g dan dimasukkan kedalam erlenmeyer 125 mL kemudian

ditambahkan 10 mL H2SO4 dan 10 mL NHO3, selanjutnya dipanaskan secara

perlahan-lahan sampai larutan berwarna gelap. Sampel ditambahkan kembali

NHO3 dan dipanaskan 5-10 menit  sampai larutan menjadi tidak gelap lagi.

Sebanyak 10 mL aquades ditambahkan dan dipanaskan sampai berasap. Larutan

didiamkan sampai dingin, kemudian ditambahkan 5 mL aquades dan dididihkan

sampai berasap, larutan didinginkan dan diencerkan kemudian dimasukkan

kedalam labu erlenmeyer.

Kandungan mineral dan cemaran logam berat pada produk susu segar

dianalisis dengan menggunakan AAS. Sebelum dilakukan analisis terlebih dahulu

dibuat larutan blanko yang berisi semua pereaksi untuk mengetahui kadar mineral

dan cemaran logam berat yaitu H2SO4 pekat dan NHO3 pekat. Sampel dibaca

absorbansinya dengan AAS pada gelombang 235,4 nm untuk timbal; 248,3 nm

untuk tembaga; 228,8 nm untuk kadmium; 766,5 nm untuk kalium; 248,3 nm

untuk besi dan 213,6 nm untuk phospor.


