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LAMPIRAN 1

SKEMA PENELITIAN

Susu Kambing Segar

V

Susu Kambing

{

Kefir Susu Kambing

l

Derajat Keasaman (pH)

Analisis

Kualitatif

Verifikasi Metode

!

Analisis Kuantitatif Sampel

Gambar IVV.1 Skema Penelitian

|

Hasil
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LAMPIRAN 2

SKEMA KERJA

1 Liter Susu Kambing
Segar

- Dipasteurisasi pada suhu
80°C selama 30 menit

- Didinginkan hingga 30°C

- Dimasukkan ke dalam
lemari pendingin

Susu Kambing

Gambar 1V.2 Skema kerja pembuatan Susu Kambing

1 Liter Susu Kambing
Segar

- Dipasteurisasi pada suhu
80°C selama 30 menit
- Didinginkan hingga 30°C

Susu Kambing

- Ditambahkan bibit kefir
5% blv

- Diinkubasi pada suhu
(25°C) selama 48jam.

Kefir Susu Kambing

Gambar 1V.3 Skema kerja pembuatan Kefir Susu Kambing
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LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

Sampel susu kambing dan
kefir susu kambing

pH meter dikalibrasi dengan
larutan buffer 7 dan 4
Dicelupkan elektroda pada

sampel dan diamkan sampai

pembacaan stabil.

Hasil pengukuran pH sampel

Gambar 1V.4 Skema kerja pengukuran derajat keasaman (pH)

Sampel Susu Kambing 20 mL
dan Kefir Susu Kambing 12 mL

Dihomogenkan masing-
masing ditambahkan HNO3
(1:1)

Dipanaskan di atas hot plate
+100°C selama 1ljam

Larutan kuning jernih

Disaring dengan kertas
whattman

Dimasukkan ke dalam labu
ukur 25 mL dicukupkan

volumenya dengan aquadest.

Destruksi

Larutan sampel hasil

Gambar 1V.5 Skema kerja destruksi sampel

42



LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

Uji Kualitatif

Kontrol Negatif Larutan Standar 4 ppm Sampel

- Ditambahkan beberapa tetes
Asam Sulfat 1 N dan Etanol
96%

- Dilihat dan diamati di
mikroskop adanya kristal
bentuk jarum menunjukan
adanya kalsium.

Hasil Uji Kualitatif

Gambar V.6 Skema kerja Kualitatif Kalsium
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LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

Larutan standar Ca 1000 ppm

Larutan standar Ca 100 ppm

Dibuat seri larutan
dengan konsentrasi
masing- masing 2, 4, 6
8,10, 12 ppm

Larutan Ca berbagai
konsentrasi

Gambar 1V.7 Skema kerja pembuatan larutan standar Kalsium

Larutan standar Kalsium

Diatur alat SSA dengan panjang
gelombang Kalsium 422,7 nm.
Dibaca dan dicatat masing-
masing absorbannya.
Dibuat kurva kalibrasi dengan
cara memplotkan nilai absorban
terhadap konsentrasi larutan.
Dihitung nilai koefesien korelasi
(r), intersep (a) dan slop (b)
sehingga akan di peroleh garis
dengan persamaan

y = bx+a.

Kurva Kalibrasi Kalsium

Gambar V.8 Skema kerja pembuatan kurva kalibrasi Kalsium



LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

Verifikasi Metode

Larutan Standar Kalsium

LOD dan LOQ

Dihitung dari
pembuatan kurva

kalibrasi Kalsium.

Dihitung dengan
rumus :

3Syix
LOD = 22>¥X
Slope
10 S y/x
LOQ = —2
Slope

Hasil LOD dan LOQ

Uji Presisi
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Uji A

kurasi

Diukur dengan
absorbansi pada
konsentrasi 6ppm.
Dihitung dengan
rumus :

RSD = % x100 %

Larutan standar
konsentrasi 6, 8
dan 10 ppm
Diukur
absorbansi
sebanyak 3 kali
pengulangan.
Dihitung %
perolehan
kembali.

Hasil Uji Presisi

Hasil Uji Akurasi

Gambar V.9 Skema kerja Verifikasi Metode
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LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

Larutan hasil destruksi sampel

- Diukur absorbansi masing-masing
menggunakan alat SSA pada
panjang gelombang 422,7 nm
dengan pengulangan sebanyak 3
kali beserta blanko.

- Dihitung konsentrasi yang akan di
analisis berdasarkan persamaan
dari garis kurva kalibrasi.

Kadar sampel Kalsium dari Susu
Kambing dan Kefir Susu Kambing

Gambar 1V.10 Skema kerja pengukuran sampel Kalsium
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LAMPIRAN 3

GAMBAR HASIL PENELITIAN

Gambar V.1 Susu Kambing Segar Gambar V.2 Pasteurisasi Susu
Kambing +80°C selama 30 menit

Gambar V.3 Bibit Kefir 5% b/v Gambar V.4 Inkubasi Kefir Susu
Kambing 25°C 48jam
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LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

Gambar V.5 Susu Kambing dan Gambar V.6 Penyaringan Kefir
Kefir Susu Kambing Susu Kambing

Gambar V.7 Penyaringan Destruksi Gambar V.8 Hasil Destruksi Sampel



LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

L

2114 i
L

a4 munul'!- 1 Ie@Hn
meaeencC ,ﬂ.n‘jy
, A;’lllllll'lllu S
-l-"...‘-.h-l.. \, |l

w

2l - E L el - -
. ".1_.155.7.‘7 - uu‘u--------‘\‘\

Gambar V.9 Larutan Standar Kalsium
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Gambar V.10 Verifikasi Metode

Gambar V.11 Spektrofotometer Serapan
Atom Perkin Elmer Aanalyst 400

Gambar V.12 Mikroskop
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LAMPIRAN 4
DATA KURVA KALIBRASI
Tabel V.1
Hasil Pengukuran Kurva Kalibrasi Larutan Standar Ca
Konsentrasi Larutan Persamaan
No Standar Kalsium | Serapan Regresi R?
(ppm) linier
1 2 0,1172
2 4 0,2206
3 6 0,3116 | Y=0,0526x +
4 8 0,4397 0,0085 0.9978
5 10 0,5242
6 12 0,6454
Kurva kalibrasi
0.7
0.6 y = 0.0526x + 0.0085~*
= R2=0.99
3 0.5
o
7 04 P
8 03 /
= /
202
<o /
O T T T T T T 1

6 8 10 12
Konsentrasi (ppm)

14

Gambar V.13 Grafik Kurva Kalibrasi Kalsium yang Diukur Pada Panjang
Gelombang 422,7 nm



LAMPIRAN 5
BATAS DETEKSI (LOD) DAN BATAS KUANTITASI (LOQ)

Tabel V.2
Data Perhitungan Batas Deteksi (LOD) Dan Batas Kuantitasi (LOQ) Ca

Ko?sgrr;t;aa Abs(c\);)ban Yi Y-Yi (Y-Yi)2
2 0,1172 0,1137 0,0035 0,00001
4 0,2206 0,2189 0,0017 0,00000
6 0,3116 0,3241 -0,0125 -0,00015
8 0,4397 0,4293 0,0104 0,00010
10 0,5242 0,5345 -0,0103 0,00010
12 0,6454 0,6397 0,0057 0,00003

Jumlah 0,00010

Sy/x |__0,00002

LoD | 0,00150 ppm

LOQ | 0,00502 ppm

Perhitungan :
Y=Dbx+a
Y =0,0526x + 0,0085
e Yi@=0,0526(2) +0,0085= 0,1137
e Yi@=0,0526(4) + 0,0085 = 0,2189
e Yig =0,0526(6) + 0,0085 = 0,3241
e Yig=0,0526(8) + 0,0085 = 0,4293
e Yi o) =0,0526(10) + 0,0085 = 0,5345

e Yi@u)=0,0526(12) + 0,0085 = 0,6397
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Keterangan :

Konsentrasi baku yang ditambahkan

Cr= Konsentrasi total sampel yang diperoleh

Ca = Konsentrasi sampel sebenarnya

LAMPIRAN 6
UJI AKURASI
Tabel V.3
Data Perhitungan Uji Akurasi Susu Kambing
Konsentrasi Penambahan Konsentrasi | Konsentrasi %
Sampel b Absorbansi | Total Sampel | Sebenarnya
aku (ppm) Recovery
(ppm) (ppm) (ppm)
6,4 0,742 13,94 14,52 96,0%
5 6,4 0,753 14,15 14,52 97,4%
6,4 0,740 13,90 14,52 95,7%
Rata-rata 96,3%
8 0,860 16,18 16,12 100,3%
5 8 0,858 16,15 16,12 100,1%
8 0,858 16,15 16,12 100,1%
Rata-rata 100,1%
9,4 0,961 18,10 17,72 102,1%
5 9,4 0,976 18,39 17,72 103,7%
9,4 0,956 18,01 17,72 101,6%
Rata-rata 102,4%
Perhitungan :
% recovery = Cr=Ca) x 100 %




53

Keterangan :

Konsentrasi baku yang ditambahkan

Cr= Konsentrasi total sampel yang diperoleh

Ca = Konsentrasi sampel sebenarnya

LAMPIRAN 6
(LANJUTAN)
Tabel V.4
Data Perhitungan Uji Akurasi Kefir Susu Kambing
Konsentrasi Penambahan Konsentrasi | Konsentrasi %
Sampel b Absorbansi | Total Sampel | Sebenarnya
aku (ppm) Recovery
(Ppm) (ppm) (ppm)
6,4 0,927 17,46 17,98 97,1%
5 6,4 0,938 17,67 17,98 98,2%
6,4 0,924 17,40 17,98 96,7%
Rata-rata 97,3%
8 1,029 19,40 19,58 99,0%
5 8 1,036 19,53 19,58 99,7%
8 1,033 19,47 19,58 99,4%
Rata-rata 99,3%
9,6 1,149 21,68 21,18 102,3%
5 9,6 1,149 21,68 21,18 102,3%
9,6 1,151 21,72 21,18 102,5%
Rata-rata 102,3%
Perhitungan:
% recovery = Cr=Ca) x 100 %




54

LAMPIRAN 7
UJI PRESISI
Tabel V.5
Data Perhitungan Uji Presisi Susu Kambing
Konsentrasi Konsentrasi
Larutan Sampel Susu | Absorbansi | Konsentrasi (X)?
Standar Kambing (Y) X)
Kalsium (ppm) (ppm)
6 5 0,750 14,09696 198,7242
6 5 0,748 14,05894 197,653
6 5 0,747 14,03992 197,1193
6 5 0,752 14,13498 199,7976
6 5 0,752 14,13498 199,7976
6 5 0,747 14,03992 197,1193
n=6 Jumlah 84,5057 1190,2117
Rata-rata 14,0842 198,36861
SD : 0,00189
%RSD : 0,0134%
Ketelitian Alat - 99,9998%

Perhitungan:

_nYX?(IX) _ 6x1190,2117 -(84,5057)?
SD = n (n-1) - 6(6-1)
=0,00189
_ _0,00189
(%) RSD = = X 100% = 408428 X 100%
=0,0134%

. - 0/4.SD — _0,00189
Ketelitian Alat = 100% = 100 U i0n

=99,9998%




LAMPIRAN 7
(LANJUTAN)

Tabel V.6
Data Perhitungan Uji Presisi Kefir Susu Kambing

55

Konsentrasi Konsentrasi
Larutan Sampel Kefir | Absorbansi | Konsentrasi (X)?
Standar Susu Kambing (Y) X)
Kalsium (ppm) (ppm)
6,0 5,0 0,964 18,16533 329,9792
6,0 5,0 0,975 18,37452 337,6229
6,0 5,0 0,974 18,35551 336,9247
6,0 5,0 0,971 18,29848 334,8343
6,0 5,0 0,952 17,93726 321,7452
6,0 5,0 0,964 18,1654 329,9817
n=6 Jumlah 109,29657 | 1991,088
Rata-rata 18,216095 331,848
SD : 0,02625
%RSD : 0,1441%
Ketelitian Alat - 99,8559%

Perhitungan:

SD = nY X% (I X)? _ 6 x1991,088 (109,29657)?
T (@) - 6(6-1)
=0,02625

0,02625
18,216095

(%) RSD = 22 X 100% = X 100%

= 0,1441%

- _ oS — _0,02625
Ketelitian Alat = 100%-- = 100 18216095

= 99,8559%




LAMPIRAN 8

KADAR KALSIUM DALAM SAMPEL

56

Tabel V.7
Data Pengukuran Kalsium Dalam Susu Kambing
Volume Susu .
Pengukuran Kambing Absorbansi Konsentrasi Kadar
sampel (ppm) | sampel (ml)
(ml/L)
1 20 0,436 8,127 0,203175
2 20 0,438 8,165 0,204125
3 20 0,434 8,089 0,20225
Rata-rata 8,127 0,203175
Tabel V.8
Kadar Kalsium di Dalam Sampel Kefir Susu Kambing
Volume Kefir ]
Pengukuran | Susu Kambing | Absorbansi Konsentrasl Kadar
(mi/L) sampel (ppm) | sampel (ml)
1 12 0,616 11,549 0,481208
2 12 0,618 11,587 0,482791
3 12 0,620 11,625 0,484375
Rata-rata 11,587 0,482759

Perhitungan:

Konsentrasi sampel =

Kadar =

Absorbansi-intercept (a)

slope (b)

Konsentrasi x Volume larutan x Faktor Pengenceran

jumlah sampel

x faktor pengenceran




