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ABSTRAK

Budianto, Andri. 2017. Analisis Kandungan Timbal (Pb) Pada Kangkung Air
(Ipomoea Aquatic Forrsk) di Sungai Lesti Kabupaten Malang
Dengan Variasi Metode Destruksi Basah Tertutup Menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas
Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing I: Eny Yulianti, M.Si; Pembimbing Il: Romaidi,
M.Si, D.Sc; Konsultan: Rif’atul Mahmudah, M.Si

Kata Kunci : Sungai Lesti, Kangkung air, Timbal, Destruksi basah tertutup

Sungai Lesti merupakan salah satu sungai yang terletak di Kabupaten
Malang yang dimanfaatkan untuk keperluan aktivitas domestik, nondomestik dan
sebagai buangan limbah rumah tangga, pertanian dan industri sehingga
mengakibatkan kualitas dari Sungai Lesti menurun. Kangkung air memiliki
kemampuan dalam penyerapan logam timbal (Pb) sehingga dapat dijadikan
sebagai bioindikator untuk menentukan kualitas perairan. Penelitian ini bertujuan
untuk mengetahui metode destruksi basah tertutup terbaik untuk penentuan logam
timbal (Pb) dalam sampel tanaman kangkung air menggunakan Spektoskopi
Serapan Atom (SSA) dan untuk mengetahui kadar logam timbal (Pb) pada
beberapa stasiun pengambilan sampel dengan menggunakan bioindikator
kangkung air.

Tahapan penelitian ini meliputi: penentuan stasiun pengambilan sampel,
pengambilan, pengawetan, serta preparasi sampel. Kemudian sampel kangkung
air sebanyak 2 gram didestruksi menggunakan microwave dan refluks untuk
mengetahui metode destruksi basah tertutup terbaik. Penentuan kadar logam
timbal (Pb) pada masing-masing sampel kangkung air yang diambil di stasiun
yang berbeda didestruksi dengan menggunakan destruksi basah tertutup terbaik
dan diukur menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom (SSA).

Hasil analisis berdasarkan konsentrasi yang terukur menunjukkan metode
destruksi microwave memiliki konsentrasi yang sedikit lebih tinggi dibandingkan
dengan refluks. Hasil analisis dengan one way ANOVA dengan tingkat kesalahan
0,01 diperoleh F hitung sebesar 3,88 sedangkan F tabel 21,20 yang artinya tidak
terdapat pengaruh antara variasi metode destruksi terhadap perolehan kadar logam
timbal (Pb) dalam sampel tanaman kangkung air. Kadar logam timbal (Pb) pada
masing-masing sampel kangkung air yang diambil pada stasiun yang berbeda dari
stasiun I, 11, 11, 1V, V, VI dan VII secara berturut-turut adalah 0,2183 mg/kg;
0,2923 mg/kg; 0,4483 mg/kg; 0,3305 mg/kg; 2, 6131 mg/kg; 2,9396 mg/kg dan
2,8452 mg/kg

Xi



ABSTRACT

Budianto, Andri. 2017. An Analysis of metal contents (Pb) in water kale
(Ipomoea Aquatic Forrsk) at Lesti River of Malang with Variation of Wet
Closed Destruction Method Using Atomic Absorption Spectroscopy
(AAS). thesis. Department of Checmistry, Faculty of Science and
Technology of the State Islamic University Maulana Malik Ibrahim
Malang. Supervisor: Eny Yulianti, M.Si; Supervisor 1I: Romaidi, M.Si; D.
Sc; Consultant: Rif'atul Mahmudah, M.Si

Keywords: Lesti River, Ipomoea Aquatic Forrsk, Lead, Wet Closed Destruction

Lesti River is one of the rivers located in Malang Regency which is used
for domestic, nondomestic and domestic waste, agricultural and industrial waste
will decrease the quality of Lesti River. Ipomoea aquatic forrsk has the ability to
absorb lead metal (Pb), so that it can be used as bio-indicator to determine the
water quality. The aim of this research is to know the best wet closed destruction
method for the determination of lead metal (Pb) in ipomoea aquatic forrsk using
Atomic Absorption Spectroscopy (SSA) and to know the content of lead (Pb) at
some sampling stations using ipomoea aquatic forrsk.

Stage of research includes: determining the sampling stations, taking,
preventing and preparing the sample. Ipomoea aquatic forrsk sample was as much
as 2 gram destructed using microwave and reflux to know best wet closed
destruction method. Determination content of lead (Pb) in each ipomoea aquatic
forrsk sample that was taken at different stations and destructed by using the best
wet closed destruction and measured using Atomic Absorption Spectrophotometry
(AAS).

The results of analysis based on measured concentrastions indicate that
microwave digestion have slightly higer concentration than reflux. The result of
analysis with one way ANOVA with error rate of 0,01 and obtained F value of
3,88 and F table of 21,20, meaning that there is no influence between variation of
destruction method with content of lead (Pb) in a sample of ipomoea aquatic
forrsk. The content of lead (Pb) in each ipomoea aquatic forrsk that is taken at
different stations of I, II, IlI, IV, V, VI and VII in a row is 0,2183 mg/kg; 0,2923
mg/kg; 0,4483 mg/kg; 0,3305 mg/kg; 2, 6131 mg/kg; 2,9396 mg/kg and 2,8452
mg/kg.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Sub DAS Lesti hulu terletak di Kabupaten Malang merupakan Sub DAS
Brantas hulu di mana wilayah tersebut mempunyai permasalahan yang cukup
kompleks terhadap terganggunya fungsi produksi dan tata air. Hal ini menjadi
perhatian besar karena pemanfaatan Sungai Lesti yang semakin hari semakin
beragam seperti keperluan untuk kebutuhan air domestik, nondomestik,
perikanan, peternakan, industri dan untuk irigasi seperti pertanian (Prilinda, dkk
2013). Penelitian yang dilakukan oleh Yetti, dkk (2011) yang menganalisa
sebagian besar Sungai Brantas di Kabupaten Malang termasuk Sungai Lesti yang
merupakan bagian dari Sungai Brantas, dari hasil penelitiannya sebagian besar
sungai-sungai di kawasaan DAS Brantas Hulu Malang termasuk DAS Lesti tidak
lagi memiliki kualitas air yang layak untuk peruntukan perikanan dan pertanian,
baik menurut Keputusan Gubernur Jatim No. 413 tahun 1987 maupun Peraturan
Pemerintah No. 82 tahun 2001.

Penurunan kualitas sungai tersebut menyebabkan terjadinya perubahan
kualitas fisika, kimia, biologi dan estetik sungai tersebut, hal ini mengakibatkan
fungsi dari sungai tidak sesuai lagi dengan peruntukannya dalam mendukung
kehidupan organisme akuatik yang ada dan juga kebutuhan masyarakat disekitar
sungai. Penyebab utama terjadinya permasalahan tersebut adalah adanya
pemanfaatan lahan yang tidak sesuai dengan fungsinya dan berbagai aktivitas
manusia yang dapat mengakibatkan pencemaran air, seperti pembuangan limbah
industri pabrik, limbah pertanian serta limbah rumah tangga ke badan aliran

Sungai Lesti.



Tidak bisa dipungkiri bahwa berbagai kerusakan lingkungan hidup yang
terjadi sekarang ini sebagian besar bersumber dari perilaku manusia. Kasus-kasus
pencemaran dan kerusakan seperti di laut, sungai, hutan, atmosfer, tanah dan
seterusnya bersumber dari perilaku manusia yang tidak bertanggung jawab. Allah

SWT berfirman dalam surat Ar-Rum ayat 41:

Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebahagian
dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar).”
(Q.S Al-Rum: 41).

Ibnu Abbas R.A mengatakan bahwa yang dimaksudkan dengan al-bahr
lalah lautan atau sungai. Ayat di atas menjelaskan bahwa barang siapa yang
berbuat durhaka kepada Allah di muka bumi, berarti dia telah berbuat kerusakan
di bumi, kerusakan yang dimaksud dapat berupa pencemaran yang terjadi di
lautan atau sungai yang diakibatkan oleh tangan manusia yang membuang
berbagai macam kotoran berupa limbah ke sungai sehingga Allah akan merasakan
kepada manusia akibat dari perbuatan mereka, seperti terputusnya hujan, banjir,
longsor dan lain sebagainya.

Salah satu jenis logam berat berbahaya yang dihasilkan dari aktivitas
manusia adalah timbal (Pb). Pemilihan timbal (Pb) sendiri didasarkan pada
banyaknya berbagai kegiatan yang memanfaatkan unsur timbal (Pb), baik dari
segi pertanian, aktivitas rumah tangga maupun dari berbagai industri. Penelitian
yang dilakukan difokuskan pada sumber pencemar dari Sungai Lesti Kabupaten

Malang, maka dari itu pada penelitian ini diambil tujuh titik yang tiap titik



mewakili sumber pencemar yang berbeda-beda, diantaranya kepadatan penduduk,
pertanian hingga jenis industri. Disinyalir dari aktivitas warga tersebut
mengandung berbagai logam berat, diantaranya logam berat timbal (Pb).

Kabupaten Malang memiliki beragam jenis industri yang meliputi
kawasan industri besar seperti pabrik kertas. Limbah dari pabrik kertas ini
berpotensi mengandung logam berat timbal (Pb) sebagai bahan pewarna dimana
campuran antara logam Pb + Cr + Mo +Cl sebagai pemberi pewarna (Widowati,
2008). Selain industri di Kabupaten Malang juga memiliki daerah pertanian yang
melimpah. Kabupaten Malang memiliki kawasasan pertanian seluas 162.441 Ha
dan kepadatan penduduk sekitar 2.413.612 jiwa terhitung hingga tahun 2012.
Pentingnya sektor pertanian bagi penduduk Indonesia mendorong petani
melakukan segala upaya untuk mendapatkan hasil pertanian yang melimpanh.
Salah satu contohnya adalah penggunaan pupuk anorganik dan pestisida.
Penggunaan pupuk anorganik dan pestisida yang berlebih akan menyebabkan
terjadinya pencemaran lingkungan terutama pada tanah pertanian (Siaka, dkk
2015).

Selain limbah pertanian dan limbah industri, limbah rumah tangga juga
perlu mendapatkan perhatian. Meningkatnya aktivitas manusia di rumah tangga
menyebabkan semakin besarnya volume limbah yang dihasilkan dari waktu ke
waktu. Menurut Connel dan Miller (1995) bahwa cairan rumah tangga dapat
menyumbangkan logam Pb ke perairan. Logam Pb ini berasal dari limbah rumah
tangga oleh sampah-sampah metabolik dan korosi pipa air.

Tanaman yang tumbuh di daerah yang tercemar logam berat dapat

mengakumulasi logam berat melalui penyerapan dari akar, diikuti pembentukan



senyawa kelat dengan protein yang disebut fitokelatin, kemudian
mengumpulkannnya ke jaringan tubuh dan mentransportasikannya ke batang,
daun dan bagian lainnya. Menurut Priyanto (2007) menjelaskan bahwa pada
dasarnya semua jenis akar tanaman air dapat menyerap seluruh substansi dalam
air dan sesuatu yang terkandung di dalamnya. Salah satu jenis tanaman air yang
berpotensi sebagai tanaman pengakumulasi logam berat adalah kangkung air
(Ipomoea aquatic forrsk). Hal ini ditunjukkan oleh penelitian yang dilakukan oleh
Laili (2016), dimana kangkung air mampu menyerap logam berat timbal sebesar
8,478 mg/kg.

Irfanto (2009) melakukan penelitian pada tanaman kangkung air yang
tumbuh di Sungai Lesti Kecamatan Pagak, dari penelitiannya ditemukan kadar
logam berat Pb pada akar kangkung berkisar 0,50-1,64 mg/kg, pada batang
kangkung berkisar 0,70-1,94 mg/kg, pada daun kangkung berkisar pada 0,96-2,10
mg/kg. Tingginya kadar logam Pb yang diperoleh diakibatkan titik pengambilan
sampel berada dekat dengan pabrik kertas. Nasrudin (2015) melakukan penelitian
tentang kandungan logam Pb pada tanaman kangkung air dan didapatkan
kandungan logam timbal sebesar 0,27-0,71 ppm. Batas maksimum kadar Pb
dalam kangkung air sendiri sebesar 0,5 ppm berdasarkan SNI No. 7387: 2009.

Peningkatan kadar logam berat timbal (Pb) diperairan juga dipengaruhi
oleh beberapa faktor seperti faktor-faktor yang berhubungan dengan parameter
kimia, diantaranya kandungan nitrat dan fosfat pada perairan sungai. Kandungan
nitrat dan fosfat yang tinggi diperairan akan dapat mengakibatkan tingginya
kandungan logam timbal pada perairan itu juga. Hal ini mengingat bahwa sumber

pencemar dari ketiga unsur tersebut sebagian sama.



Penentuan mineral dalam bahan pangan harus melalui proses destruksi.
Destruksi merupakan proses perusakan oksidatif dari bahan organik sebelum
penetapan suatu analit anorganik (Dewi, 2012). Dalam pendestruksian hendaknya
memilih zat pengoksidasi yang cocok baik untuk logam maupun jenis makanan
yang akan dianalisis. Destruksi ada dua yaitu destruksi kering dan destruksi basah.
Dalam destruksi basah, bahan organik diuraikan dalam larutan oleh asam
pengoksidasi pekat dan panas seperti H.SO4, HNO3 dan HCIO4. Penambahan
larutan pengoksidasi tersebut dilakukan untuk mempercepat proses destruksi
(Kristianingrum, 2012).

Penggunaan destruksi basah tertutup memberikan hasil yang lebih
maksimal dalam penentuan kadar logam berat pada suatu sampel yang dianalisis
dibandingkan dengan penggunaan destruksi basah terbuka. Hal ini diakibatkan
oleh tidak adanya unsur-unsur volatil yang hilang ketika proses destruksi
berlangsung. Destruksi basah tertutup dapat diaplikasikan dengan menggunakan
refluks atau microwave. Pemilihan metode destruksi tertutup terbaik dalam
penentuan kandungan logam berat timbal (Pb) pada sampel sangatlah penting
karena berpengaruh terhadap hasil analisis.

Destruksi basah tertutup dengan menggunakan microwave memakai
bejana yang kedap sehingga waktu yang digunakan untuk mendestruksi sampel
lebih singkat dan dalam satu kali proses dapat langsung mendestruksi 8 sampai 12
sampel. Sedangkan destruksi basah tertutup dengan refluks dilakukan dengan
menggunakan labu alas bulat yang dilengkapi dengan kondensor pendingin yang
dialiri oleh air dengan temperatur yang tetap harus dikontrol. Destruksi dengan

refluks dilakukan selama + 3 jam hingga larutan jernih.



Penelitian Islam, dkk (2015) mengenai konsentrasi, sumber dan potensi
resiko logam berat terhadap kebiasaan mengkonsumsi makanan di Bangladesh
menggunakan destruksi basah tertutup microwave dengan zat pengoksidasi 6 mL
HNOs + 2 mL H20», diperoleh kadar Pb pada sayuran sebesar 0,06-3,5 mg/kg.
Konsentrasi maksimum logam timbal dalam sayuran yaitu sebesar 0,1 mg/kg
menurut FAO/WHO (2004). Sedangkan pada penelitian yang dilakukan oleh
Erdayanti (2015) dan Sanra (2015) mengenai analisis kandungan logam timbal
pada sayuran menggunakan destruksi basah tertutup refluks dengan pengoksidasi
campuran HNOs dan H20> didapatkan kadar logam timbal sebesar 1,6418 mg/kg
dan 1,0725 mg/kg.

Proses analisis sampel haruslah memberikan kontaminasi yang serendah
mungkin selama preparasi berlangsung. Teknik analisis juga harus sensitif dengan
tingkat keakuratan yang tinggi. Dengan mempertimbangkan syarat tersebut, maka
metode SSA merupakan metode yang tepat untuk digunakan. Kelebihan metode
ini yaitu memiliki sensitifitas tinggi, sederhana, mudah pengoperasiannya, cepat
serta cuplikan yang diperlukan relatif sedikit (Supriyanto, dkk, 2007).

Penelitian ini melakukan analisis logam timbal (Pb) pada tanaman
kangkung air dengan menggunakan bagian batang dan daun dari tanaman
kangkung air. Metode destruksi yang digunakan adalah destruksi tertutup dengan
membandingkan refluks dan microwave. Perbandingan metode sendiri dilakukan
untuk mengetahui apakah metode terbaik untuk analisis logam timbal dalam
tanaman kangkung air. Selanjutnya sampel yang sudah didestruksi dianalisis lebih
lanjut dengan menggunakan uji annova dengan tujuan untuk mengetahui apakah

ada pengaruh konsentrasi yang didapatkan dengan menggunakan variasi metode



destruksi basah tertutup. Selanjutnya metode destruksi yang memberikan
perolehan kadar logam timbal yang lebih tinggi digunakan sebagai aplikasi pada

penentuan kadar logam timbal pada sampel tanaman kangkung air tiap stasiun.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas maka dirumuskan permasalahan
sebagai berikut:

1. Apakah metode terbaik untuk analisis logam timbal pada kangkung air dengan
membandingkan destruksi basah tertutup refluks dan microwave?
2. Bagaimana gambaran kualitas Sungai Lesti pada tiap stasiun dilihat dari kadar

timbal (Pb), fosfat dan nitrat dibandingkan dengan baku mutu?

1.3 Tujuan

1. Mengetahui metode destruksi terbaik untuk analisis logam timbal pada
kangkung air menggunakan destruski basah tertutup refluks dan microwave.
2. Mengetahui gambaran kualitas Sungai Lesti dilihat dari kadar timbal (Pb),

fosfat dan nitrat yang dibandingkan dengan baku mutu.

1.4 Batasan Masalah
1. Sampel yang digunakan untuk mengetahui kandungan logam timbal (Pb)

adalah tanaman kangkung air (ipomoea aquatic forrsk) yang didapatkan pada
7 stasiun berbeda.

2. Sampel yang digunakan untuk mengetahui kandungan fosfat dan nitrat adalah
air Sungai Lesti yang didapatkan pada 7 stasiun berbeda.

3. Destruksi yang digunakan adalah destruksi basah tertutup menggunakan

refluks dan microwave.



4. Bagian kangkung air yang digunakan sebagai sampel untuk destruksi adalah
batang dan daun.

5. Zat pengoksidasi yang digunakan adalah campuran antara 6 mL HNOz + 2 mL
H202

6. Analisis kadar Pb menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA).

1.5 Manfaat

1. Mengetahui metode destruksi terbaik dalam analisis timbal secara
Spektrofotometri Serapan Atom.

2. Memberikan informasi kepada masyarakat tentang kandungan logam timbal
pada tanaman kangkung air yang tumbuh di sepanjang aliran Sungai Lesti
pada 7 stasiun berbeda.

3. Memberikan informasi kepada masyarakat tentang kandungan fosfat dan nitrat
pada sepanjang aliran Sungai Lesti di 7 stasiun berbeda.

4. Sebagai masukan untuk masyarakat atau pihak yang terkait akan kualitas dari
Sungai Lesti sehingga dengan mengetahui kualitas dari Sungai Lesti,
masyarakat atau pihak yang terkait dapat menjaga kelestarian Sungai Lesti

dengan baik.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Karakteristik Sungai Lesti

Sungai Lesti merupakan salah satu sumber air yang telah lama
dimanfaatkan oleh manusia untuk berbagai aktivitas dalam menunjang kehidupan,
diantaranya dimanfaatkan untuk kebutuhan air domestik, nondomestik, perikanan,
peternakan, industri dan untuk irigasi seperti pertanian (Prilianda, dkk, 2013).
Secara administratif Sungai Lesti terletak di Kabupaten Malang dan memiliki luas
daerah 18.043 Ha untuk Sub DAS Lesti Hilir sedangkan Sub DAS Lesti hulu
seluas 24.612 Ha dan bagian benteng sebesar 11.551 Ha. Total luas seluruh Sub
DAS Lesti adalah 58.384 Ha. Sub DAS Lesti hulu terletak di Kabupaten Malang
melewati kecamatan Ampelgading, Dampit, Pasurujambe, Poncokusumo,
Tirtoyudo, Turen dan Wajak. Sedangkan untuk Sub DAS Lesti bagian hilir yang
melewati kecamatan Sumbermanjing Wetan, Turen, Wajak, Bululawang,
Gondanglegi, Pagelaran, Gedangan, Bantur dan Pagak (BLH, 2016).

Sungai Lesti merupakan bagian atau Sub DAS dari Sungai Brantas yang
terdapat di bagian hulu dan merupakan Sub DAS prioritas, titik pertemuan Sungai
Lesti dan Sungai Brantas terletak di Desa Jambegede Kecamatan Pagak tepatnya
pada area Waduk Sengguruh. Sungai Lesti telah mengalami perubahan fungsi tata
guna lahan menjadi daerah pertanian dan holtikultura baik pada sempadan kanan
maupun sempadan Kiri aliran sungai. Aktivitas pertanian dan holtikultura seperti
penanaman padi, jagung, jabe, serta kacang-kacangan dikelola sendiri oleh petani

yang beraktivitas di sekitar aliran Sungai Lesti (BLH, 2016).
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2.2 Sumber Pencemar Pb di Perairan Sungai Lesti
2.2.1 Sumber Pencemar Pb dari Aktivitas Rumah Tangga

Meningkatnya aktivitas manusia di rumah tangga menyebabkan semakin
besarnya volume limbah yang dihasilkan dari waktu ke waktu. Konsekuensinya
adalah beban badan air yang selama ini dijadikan tempat pembuangan limbah
rumah tangga menjadi semakin berat, termasuk terganggunya komponen lain
seperti saluran air, biota perairan dan sumber air penduduk. Keadaan tersebut
menyebabkan terjadinya pencemaran yang banyak menimbulkan kerugian bagi
manusia dan lingkungan (Haryoto, 1999).

Tresna (1991) menjelaskan bahwa sumber pencemar yang disebabkan oleh
aktivitas manusia dapat dibedakan menjadi dua, yaitu sumber domestik dan
nondomestik. Sumber pencemar domestik dapat berasal dari kegiatan sanitasi
pemukiman dan institusi yaitu rumah sakit, hotel dan restoran. Beberapa
kecamatan di Kabupaten Malang memiliki kepadatan penduduk yang cukup
tinggi, diantaranya Bumirejo dengan jumlah penduduk 11.442 jiwa, Jambangan
11.439 jiwa, Srimulyo 14.082 jiwa, Dampit 27.045 jiwa, Gedogwetan 8.303 jiwa,
Tawangrejeni 6.977 jiwa, Sananrejo 7.532 jiwa, Talok 9.702 jiwa, Turen 14.090
jiwa. Selain jumlah penduduk, Kabupaten Malang memiliki beberapa fasilitas
umum yang berpotensi menyumbangkan limbah ke badan sungai, diantaranya RS
Bersalin Dampit, Hotel Dampit, Restoran Dampit, RS Bersalin Turen, RS Swasta
Turen, Hotel Turen dan Restoran Turen (BLH, 2016).

Beberapa produk yang setiap harinya digunakan oleh masyarakat ternyata
mengandung beban logam timbal, seperti sampo, sabun mandi, aktivitas
pencucian kendaraan, pencucian pakaian dan aktivitas memasak. Penelitian yang

dilakukan oleh Fadhillah (2016) mengenai kadar timbal dalam sampo, didapatkan
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kadar timbal yang cukup tinggi yakni sebesar 2,974-7,383 mg/L. Chauchan, dkk
(2010) mengenai kandungan logam berat timbal pada sabun mandi, didapatkan
kadar logam timbal pada sabun mandi sebesar 4,63 mg/L. Sorme dan Lagerkvist
(2002) yang melakukan penelitian mengenai sumber logam berat pada perkotaan
di Stockholm mengungkapkan bahwa sekitar 50% kadar logam timbal dapat
berasal dari aktivitas pencucian kendaraan. Mainali, dkk (2007) melakukan
penelitian mengenai kadar logam berat pada aktivitas pencucian pakaian
ditemukan kadar timbal sebesar 1 mg/L. Kohar, dkk (2005) mengungkapkan
bahwa aktivitas memasak kangkung ternyata dapat mengurangi kandungan logam
timbal dengan cara perebusan. Kandungan logam timbal pada kangkung ditransfer
ke air perebusan yang selanjutnya air tersebut oleh sebagian besar masyarakat
dibuang ke badan perairan.
2.2.2 Sumber Pencemar Pb dari Aktivitas Pertanian

Pertanian merupakan sektor utama atau dapat dikatakan pertanian
merupakan sumber utama mata pencaharian penduduk Indonesia. Kabupaten
Malang memiliki kawasan pertanian seluas 162.441 Ha. Dengan rincian Sawah
seluas 2.093 Ha, palawija seluas 2.328 Ha dan perkebunan seluas 1.243, khusus
pada daerah Kecamatan Turen (BLH, 2016). Pentingnya sektor pertanian bagi
penduduk Indonesia mendorong petani melakukan segala upaya untuk
mendapatkan hasil pertanian yang melimpah. Salah satu contohnya adalah
penggunaan pupuk anorganik dan pestisida. Pemupukan dan penggunaan pestisida
yang berlebihan akan menyebabkan terjadinya pencemaran lingkungan terutama
pada tanah pertanian. Penelitian yang dilakukan oleh Siaka, dkk (2015) mengenai

kadar logam Pb dan Cd pada tanah pertanian di daerah Denpasar, dari hasil
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penelitiannya didapatkan kadar logam timbal sebesar 14,0484-16,1072 mg/kg.
Adanya logam Pb di dalam tanah pertanian dapat diakibatkan karena
dilakukannya pemupukan terus menerus. Penelitian Jaya, dkk (2014) mengenai
kandungan logam timbal pada tanah pertanian didapatkan kandungan logam
timbal pada tanah pertanian sebesar 14,162 mg/kg. Tingginya kadar logam timbal
pada daerah ini diakibatkan pemupukan yang dilakukan secara terus menerus dan

letak lokasi yang berdekatan dengan jalan raya.

Tabel 2.1 Kisaran umum konsentrasi logam timbal pada pupuk, pupuk kandang,
kapur dan kompos (mg/kg)

Unsur Pupuk Fosfat Pupuk Nitrat Pupuk Kandang Kapur Kompos

Pb [-225 2-27 1,1-27 20-1250 1,3-2240
Cd 0,1-170 0,05-8,5 0,1-0,8 0,04-0,1 0,01-100
Cr 66-245 b gl 1,1-55 10-15 1,8-410

Sumber: Alloway 1995

Pestisida juga memberikan masukan logam berat ke dalam tanah. Serapan
pestisida oleh tanaman tergantung pada dosis pemberian pestisida, jenis tanah dan
kemampuan tanaman menyerap pestisida (Charlena, 2004). Hasil penelitian
Karyadi (2005), tentang akumulasi logam berat Pb sebagai residu pada lahan
pertanian, studi kasus pada lahan pertanian bawang merah di Kecamatan Gemuh,
Kabupaten Kendal. Berdasarkan hasil pemeriksaan oleh Balai Penelitian dan
Pengembangan Industri Semarang, diketahui bahwa pada beberapa pestisida
mengandung logam berat Pb yaitu Antracol 70 WP, Dithane M 45 80 WP,
Furadan 3G, Goal 240 EC, Buldog 25 EC, Hostathion 200 EC, dan Profile 430

EC. Kadar Pb yang terendah terdapat pada Goal 240 EC sebesar 0,87 mg/kg dan
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kadar Pb yang tertinggi terdapat pada Dithane sebesar 19,37 mg/kg. Indikasi
kemungkinan adanya Pb di dalam pestisida diduga berasal dari bahan pestisida
sendiri yang mengandung logam berat Pb, karena bahan baku pestisida berasal
dari pengeboran minyak bumi.

2.2.3 Sumber Pencemar Pb dari Aktivitas Industri

Kabupaten Malang memiliki beragam jenis industri yang meliputi
kawasan industri Singosari-Lawang, Pagak, Wagir, Turen dan lain-lain. Beberapa
industri yang berpotensi menghasilkan limbah timbal di Sungai Lesti diantaranya
Bunga Sari Tani dengan jenis produksi pupuk alam, UD Jaya Dipa dengan jenis
produksi kendaraan bermotor, PT Naga Mas dengan jenis produksi tepung
tapioka, PT Pindad dengan jenis produksi amonisi, Sidodadi Jaya dengan jenis
produksi bahan kimia, PT Ekamas Fortuna dengan jenis produksi kertas (BLH,
2016).

Untuk kawasan industri meliputi industri besar (PT. Ekamas Fortuna)
dengan jenis poduksi berupa pabrik kertas yang berada di Kecamatan Pagak
Kabupaten Malang. Menurut penelitian yang dilakukan oleh Irfanto (2009) yang
menganalisis kadar logam berat timbal di Desa Gampingan Kecamatan Pagak.
Kadar logam berat Pb pada air berkisar 0,233-0,779 ppm melebihi ambang batas
yang ditetapkan oleh Peraturan Pemerintah No. 82 tahun 2001 untuk golongan IlI
sebesar 0,03 ppm. Kadar logam berat Pb pada akar kangkung berkisar 0,50-1,64
mg/kg, pada batang kangkung berkisar 0,70-1,94 mg/kg, pada daun kangkung
berkisar pada 0,96-2,10 mg/kg. Tingginya kadar timbal yang didapatkan
diakibatkan pengambilan sampel yang berdekatan dengan pabrik kertas PT.

Ekamas Fortuna. Irfanto juga menuturkan hasil wawancara dengan salah satu
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karyawan bagian teknisi pengolahan limbah (2009), menjelaskan bahwa buangan
akhir air limbah pabrik kertas mengandung air buangan (sludge) yang

mengandung CI, Al, Hg, Pb, Cu, Mn dan bahan organik serta endapan yang

tinggi.

2.3 Timbal dan Toksisitas Timbal

Timbal (Pb) merupakan salah satu jenis logam berat. Timbal memiliki titik
lebur yang rendah, mudah dibentuk, memiliki sifat kimia yang aktif sehingga
biasa digunakan untuk melapisi logam agar tidak timbul perkaratan. Timbal
adalah logam yang lunak berwarna abu-abu kebiruan mengkilat. Logam ini
mempunyai nomor atom 82 dengan berat atom 207,20. Titik didih timbal 1740°C
memiliki massa jenis 11,34 g/cm?® (Widowati, 2008). Keracunan yang ditimbulkan
oleh persenyawaan logam Pb dapat terjadi karena masuknya persenyawaan logam
ke dalam tubuh. Mekanisme masuknya timbal ke dalam tubuh manusia dapat
melalui makanan, minuman, udara atau melalui lapisan kulit.

Akumulasi Timbal dalam tubuh manusia dapat dilihat pada Gambar 2.1

Pernapasan Hati
_ i
Timbal |—» %ﬁ:t —1, Da\'ah —| Ginjal
¢ Syaraf

Sekreta
Feaces Gigi

Keringat

Gambar 2.1 Akumulasi Timbal (Pb) dalam Tubuh Manusia (DepKes, 2001)
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Akumulasi timbal pada manusia sekitar 40% dari timbal yang masuk
melalui pernapasan, diabsorbsi sampai ke saluran pernapasan. Sekitar 5-10% dari
senyawa timbal yang masuk diserap oleh saluran gastrointestinal. Timbal yang
masuk melalui makanan, masuk ke saluran cerna dan dapat masuk ke dalam
darah. Timbal yang diabsorbsi oleh tubuh akan mengikat gugus aktif dari enzim
ALAD (Amino Levulinic Acid Dehidratase), di mana enzim ini berfungsi pada
sintesa sel darah merah. Adanya senyawa timbal akan mengganggu kerja enzim
ini sehingga sintesa sel darah merah menjadi terganggu (Palar, 1994). Timbal juga
akan didistribusikan ke darah, cairan ekstraselular, dan beberapa tempat deposit.
Tempat deposit timbal berada di jaringan lunak (hati, ginjal, dan syaraf) dan
jaringan mineral (tulang dan gigi). Tulang berfungsi sebagai tempat penyimpanan
karena sifat ion Pb?* yang hampir sama dengan Ca?*. Pb?* yang berkumpul dalam
skeleton kemungkinan dapat diremobilisasi ke bagian-bagian tubuh lainnya lama
setelah absorbsi awal (Fardiaz, 2001). Dari darah dan tempat deposit, timbal
kemudian diekskresikan melalui urine, feaces, dan keringat (Riyadina, 1997).

Paparan bahan tercemar timbal (Pb) dapat menyebabkan gangguan sebagai
berikut:
1. Gangguan terhadap sistem hemopoitik: keracunan timbal (Pb) dapat
menyebabkan terjadinya anemia akibat penurunan sintesis globin walaupun tak
tampak adanya penurunan kadar zat besi dalam serum. Anemia ringan yang
terjadi disertai dengan sedikit peningkatan kadar ALA (Amino Levulinic Acid)
urine (Darmono, 2001).
2. Risiko keracunan timbal (Pb) pada sistem syaraf: sistem syaraf merupakan

sistem yang paling sensitif terhadap daya racun. Risiko dari keracunan timbal
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dapat menimbulkan kerusakan pada otak. Penyakit - penyakit yang berhubungan
dengan otak sebagai akibat dari keracunan timbal adalah epilepsi, halusinasi,
kerusakan pada otak besar dan delirium yaitu sejenis penyakit gula (Darmono,
2001).

3. Risiko keracunan timbal (Pb) pada sistem ginjal: senyawa timbal yang terlarut
dalam darah dibawa ke seluruh sistem tubuh. Sirkulasi darah masuk ke
glomerolus merupakan bagian dari ginjal. Glomerolus merupakan tempat proses
pemisahan akhir dari semua bahan yang dibawa darah. Timbal yang terlarut dalam
darah akan berpindah ke sistem urinaria (ginjal) sehingga dapat mengakibatkan

terjadinya kerusakan pada ginjal (Darmono, 2001).

2.4 Timbal (Pb) Pada Kangkung Air (Ipomoea Aquatica Forrsk)

B

Gambar 2 2 Kangkung Air

Kingdom : Plantae

Divison : Spermatophyta

Class : Dicotyledoneae

Ordo : Solanales

Famili : Convolvulaceae
Genus : Ipomoea

Spesies : Ipomoea aquatic forrsk

Kangkung air mempunyai akar lebih pendek, berwarna tua dari pada
kangkung darat dan tumbuh menjalar dengan percabangan yang cukup banyak.

Batang kangkung air berwarna hijau tua kemerah-merahan, ruasnya lebih kecil
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dari pada kangkung darat dan berbentuk menjalar di atas permukaan tanah basah
atau terapung, kadang-kadang membelit. Daun kangkung air berukuran lebih
besar dari pada kangkung darat, berwarna hijau tua dan berbentuk seperti jantung,
segitiga, memanjang, bentuk garis atau lanset, rata atau bergigi (Dibiyantoro,
1996).

Kangkung air termasuk salah satu tanaman yang mudah menyerap logam
berat dari media tumbuhnya, sehingga banyak dijumpai tanaman kangkung air
tumbuh di perairan sungai guna untuk keperluan pertanian atau agen fitoremidasi.
Dalam penelitian yang dilakukan oleh Laili (2016) menyatakan bahwa kangkung
air dapat menyerap logam timbal sebesar 8,478 mg/kg. Sedangkan penelitian yang
dilakukan oleh Kohar, dkk (2005) menyatakan bahwa tanaman kangkung mampu
menyerap logam timbal hingga konsentrasi 17,33 mg/kg. Menurut Fitter (1991)
Tumbuhan memiliki kemampuan dalam mengakumulasi ion sampai tingkat
konsentrasi tertentu, bahkan dapat mencapai beberapa tingkat lebih besar dari
konsentrasi ion di dalam. Penyerapan logam berat oleh tanaman dipengaruhi oleh
pertumbuhan tanaman dan kondisi lingkungan di sekitarnya. Logam Pb dalam air
dapat diserap oleh tanaman melalui akar. Priyanto (2007) juga menjelaskan bahwa
salah satu tindakan yang dilakukan oleh tumbuhan dalam penyerapan dan
akumulasi logam berat adalah dengan cara translokasi logam dari akar ke bagian

tumbuhan lain yaitu organ batang dan daun.

2.5 Destruksi Basah Tertutup
Destruksi merupakan suatu perlakuan pemecahan senyawa menjadi unsur-

unsurnya sehingga dapat dianalisis atau disebut juga perombakan, yaitu dari



18

bentuk organik logam menjadi bentuk logam-logam anorganik (Kristianingrum,
2012). Metode destruksi merupakan suatu metode yang sangat penting di dalam
menganalisis suatu materi. Metode ini merupakan suatu metode penghancuran
atau pelarutan sampel untuk mengubah sampel menjadi bahan yang dapat diukur
(Raimon, 1993). Pada dasarnya ada dua jenis destruksi yang dikenal dalam ilmu
kimia yaitu destruksi basah (oksida basah) dan destruksi kering (oksida kering).
Kedua destruksi ini memiliki teknik pengerjaan dan lama pemanasan atau
pendestruksian yang berbeda.

Destruksi kering merupakan perombakan organik logam di dalam sampel
menjadi logam-logam anorganik dengan jalan pengabuan sampel dalam muffle
furnace dan memerlukan suhu pemanasan tertentu. Pada umumnya dalam
destruksi kering ini dibutuhkan suhu pemanasan antara 400-800°C, tetapi suhu ini
sangat tergantung pada jenis sampel yang akan dianalisis. Untuk menentukan
suhu pengabuan dengan sistem ini terlebih dahulu ditinjau jenis logam yang akan
dianalisis (Raimon, 1993).

Destruksi basah adalah perombakan sampel dengan asam-asam kuat baik
tunggal maupun campuran. Kesempurnaan destruksi ditandai dengan
diperolehnya larutan jernih pada larutan destruksi, yang menunjukkan bahwa
semua konstituen yang ada telah larut sempurna atau perombakan senyawa-
senyawa organik telah berjalan dengan baik. Destruksi basah memberikan
beberapa keuntungan, diantaranya suhu yang digunakan tidak dapat melebihi titik
didih larutan. Menurut Sumardi (1981), metode destruksi basah lebih baik
daripada cara kering karena tidak banyak bahan yang hilang dengan suhu

pengabuan yang sangat tinggi. Hal ini merupakan salah satu faktor mengapa cara
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basah lebih sering digunakan oleh para peneliti. Di samping itu destruksi dengan
cara basah biasanya dilakukan untuk memperbaiki cara kering yang biasanya
memerlukan waktu yang lama.

Destruksi basah dilakukan dengan menambahkan larutan asam pekat pada
sampel. Larutan asam yang biasa digunakan adalah asam nitrat pekat, asam sulfat
pekat dan asam perklorat pekat. Larutan asam dapat digunakan secara tunggal
maupun campuran larutan asam (Raimon, 1993). Larutan asam nitat pekat
merupakan asam yang paling efektif dan paling sering digunakan dalam destruksi
basah karena dapat memecah sampel menjadi senyawa yang mudah terurai dan
larutan asam nitrat pekat sukar menguap. Asam nitrat digunakan sebagai oksidan
primer untuk proses dekomposisi bahan organik dan dapat digunakan dengan
berbagai teknik pemanasan, seperti dengan menggunakan penangas listrik.
(Cristian, 1994).

Asam perokisda merupakan asam-asam lain yang biasanya digunakan
bersamaan dengan asam nitrat. Asam nitrat dan asam peroksida berfungsi untuk
memaksimalkan proses destruksi. Penggunaan H»O2 juga dapat mengurangi
kandungan karbon pada hasil destruksi. Penambahan H20- juga berfungsi sebagai
agen pengoksidasi yang dapat menyempurnakan reaksi (Kristianingrum, 2012).
Adapun reaksi yang terjadi yaitu (Rifqi, 2015):

A
2Pb(CH20)x(s) + 4HNO3 + 2H202 = Pb(NO3)2(ag) + 2CO2(g) + 2NOx(g) +

H20- akan terurai pada suhu 100°C menjadi H.O dan O2. Molekul air
akan bereaksi dengan gas NO; membentuk HNOsz dan HNO,. HNOs akan

mendestruksi bahan organik yang tersisa sedangkan HNO2 akan terurai menjadi
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NO:2 dan NO. Proses ini akan terus berlanjut hingga semua senyawa organik
selesai terdestruksi (Wulandari dan Sukesi, 2013).
2.5.1 Destruksi dengan Refluks

Destruksi tertutup menggunakan refluks merupakan destruksi yang umum
digunakan untuk destruksi karena didasarkan pada sifat timbal yang mudah
menguap pada suhu kamar (Kristianingrum, 2012). Oleh karena adanya
kondensor pada refluks berfungsi untuk meminimalisir analit yang hilang akibat
penguapan. Prinsip dari metode refluks adalah pelarut volatil yang digunakan
akan menguap pada suhu tinggi, namun akan didinginkan dengan kondensor
sehingga pelarut yang tadinya dalam bentuk uap akan mengembun pada
kondensor dan turun lagi ke dalam wadah reaksi, sehingga pelarut akan tetap ada
selama reaksi berlangsung (Darmono, 2001).

Metode analisis logam dalam makanan dengan menggunakan refluks
dilakukan dengan memasukkan sampel ke dalam labu destruksi yang dilengkapi
dengan kondensor pendingin yang dialiri air, sampel didestruksi menggunakan zat
pengoksidasi dan dipanaskan pada temperatur 100°C. Kondensor disambungkan
kemudian dialiri air mengalir yang berfungsi sebagai pendingin, sehingga uap
yang keluar dari tabung akan kembali mengembun masuk kembali ke dalam
tabung. Destruksi dilakukan selama 3 jam, kemudian didinginkan dan disaring
(Darmono, 2001).

Laili (2016) menganalisis kadar logam timbal pada kangkung dengan
menggunakan metode destruksi basah tertutup menggunakan refluks. Metode
destruksi basah pada penelitian ini dilakukan dengan menimbang 5 gram sampel

tiap bagian yaitu batang dan daun, kemudian ditambahkan zat pengoskidasi.
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Setelah itu sampel tersebut dirangkai pada alat refluks dan dipanaskan di atas
penangas air pada suhu 100°C. Hasil destruksi kemudian disaring dan diencerkan
pada labu ukur 25 mL hingga tanda batas dengan menggunakan HNO3 0,5 M.
2.5.2 Destruksi dengan Microwave

Untuk memperbaiki kelemahan dari metode destruksi asam terbuka, maka
digunakan metode asam tertutup, salah satu caranya adalah penggunaan
gelombang mikro dalam proses destruksi. Metode ini disebut dengan metode
microwave digestion. Dalam metode ini contoh uji ditambahkan asam kuat dalam
sistem tertutup yang menyebabkan terjadinya peningkatan suhu dan tekanan.
Peningkatan suhu dan tekanan serta kondisi dalam pH rendah pada contoh uji
menyebabkan peningkatan kecepatan dekomposisi termal dari contoh uji yang
membuat logam menjadi larut. Setelah logam larut, barulah dimungkinkan
dilakukan pengukuran dengan instrumen (Matusiewicz, 2003).

Destruksi menggunakan microwave merupakan modifikasi dari metode
destruksi basah biasa. Metode destruksi ini telah banyak digunakan dalam proses
penyiapan sampel sebelum dianalisis menggunakan Spektrofotometer Serapan
Atom. Larutan asam ditambahkan ke dalam sampel kemudian didestruksi selama
5 sampai 40 menit. Destruksi dengan microwave menggunakan bejana yang
kedap sehingga waktu yang digunakan untuk mendestruksi sampel lebih singkat
dan dalam satu kali proses dapat langsung mendestruksi 8 sampai 12 sampel
sehingga kerja peneliti menjadi lebih singkat (Anderson, 1999).

Dewi (2011) menganalisis kandungan logam timbal pada bahan pangan
dengan menggunakan microwave digestion dengan cara bahan pangan ditimbang

2,5 gram kemudian dimasukkan ke dalam empat bejana destrusksi berbeda.
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Larutan asam nitrat sebanyak 9 mL ditambahkan ke dalam masing-masing bejana
destruksi. Bejana tersebut dimasukkan ke dalam protection shield, lalu ditutup
dengan penutupnya dan dikencangkan. Bejana dimasukkan ke dalam microwave
digestion, lalu disambungkan dengan sensor suhu dan dipasang rotor tap plate.
Microwave dinyalakan pada suhu 180°C selama 25 menit dengan kekuatan 1000
watt. Setelah proses destruksi selesai, bejana dikeluarkan dan didinginkan sampai

suhu kamar.

2.6 Prinsip Analisis Logam Timbal (Pb) Secara Spektroskopi Serapan Atom

Analisis kadar logam berat seperti Pb, Cu dan Cd dapat dilakukan dengan
Spektrofotometer Serapan Atom (AAS). Pemilihan metode Spektrofotometer
Serapan Atom karena mempunyai sensitifitas tinggi, mudah, murah, sederhana,
cepat, dan cuplikan yang dibutuhkan sedikit (Supriyanto, dkk, 2007). Analisis
menggunakan AAS juga lebih sensitif, spesifik untuk unsur yang ditentukan dan
dapat digunakan untuk penentuan kadar unsur dengan konsentrasinya sangat kecil.
Skema kerja umum dari metode ini adalah sebagai berikut:

Nebulizer penguapan

M X ——— > M* X » MX — MX
larutan kabut padat gas

atomisasi

eksitasi

pancaran nyala hvm/\ MY +— M+X
gas  dengan  gas gas
nyala

Pancaran

kembali hv ‘j(\[\ '
gas

Gambar 2.3 Skema umum atomisasi timbal (Pb) dalam SSA (Basset, dkk., 1994)
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Secara umum proses atomisasi yang terjadi pada Spektroskopi Serapan

Atom (SSA) melalui beberapa tahapan yaitu (Chasten, 2000):

1.

Nebulizer mencampur asetilena (bahan bakar) dan oksidan (udara dan
dinitrogen oksida), menciptakan tekanan

Tekanan tersebut mengakibatkan sampel terserap masuk kedalam ruang
nebulizer

Glass bead dan mixing paddle didalam chumber menciptakan campuran
yang heterogen dari (bahan bakar + oksidan) dan aerosol sampel
Campuran akan mengalir langsung ke kepala burner

Sampel cair tidak mengalir menuju nyala, melainkan terkumpul di bagian
bawah dari nebulizer dan mengalir secara gravitasi menuju tempat
pembuangan

Nyala memecah analit dan menjadikannya menjadi bentuk atom

Kemudian monokromator akan mengisolasi sinar dari analit dan
memisahkannya dari sinar lain yang ditimbulkan oleh nyala

Detektor akan menentukan intensitas sinar yang keluar dari monokromator
dan mengubahnya dalam bentuk energi listrik

Proses yang terjadi ketika dilakukan analisis dengan menggunakan

spektrofotometri atom dengan cara absorbsi yaitu penyerapan energi radiasi oleh

atom-atom yang berada pada tingkat dasar. Atom-atom tersebut menyerap radiasi

pada panjang gelombang tertentu, tergantung pada sifat atom tersebut. Sebagai

contoh plumbum menyerap radiasi pada panjang gelombang 283,3 nm, cadmium

pada 228,8 nm, magnesium pada 285,2 nm, natrium pada 589 nm. Dengan
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menyerap energi, maka atom akan memperoleh energi sehingga suatu atom pada
keadaan dasar dapat ditingkatkan menjadi ke tingkat eksitasi (Rohman, 2007).

Hukum absorbsi sinar (Lambert-Beer) yang berlaku pada spektrofotometer
absorbsi sinar ultra violet, sinar tampak maupun sinar merah, dan juga berlaku
pada Spektrometri Serapan Atom (SSA). Hukum Lambert: bila suatu sumber sinar
monokromatik melewati medium transparan, maka intensitas sinar yang
diteruskan  berkurang dengan bertambahnya Kketebalan medium yang
mengabsorbsi. Hukum Beer: intensitas sinar yang diteruskan berkurang secara
eksponensial dengan bertambahnya konsentrasi spesi yang menyerap sinar
tersebut (Khopkar, 1990).

Dari kedua hukum tersebut diperoleh suatu persamaan:
A on= bt N T B A" (e ST (2.2)

Dimana:

lo = intensitas sumber sinar

It = intensitas sinar yang diteruskan

¢ = absorbtivitas molar (mol/liter)

b = panjang medium atau tebal nyala (nm)

¢ = konsentrasi atom-atom yang menyerap sinar (ppm)

A= absorbansi

Dengan T = transmitan

Dari persamaan diatas, dapat disimpulkan bahwa absorbansi cahaya
berbanding lurus dengan konsentrasi atom (Day & Underwood, 2002).

Konsentrasi sampel dapat dihitung dengan metode kurva standar. Metode

kurva standar diawali dengan pembuatan seri larutan standar dengan berbagai
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konsentrasi dan absorbansi yang diukur dengan Spektroskopi Serapan Atom
(SSA), yang kemudian diperoleh grafik hubungan antara konsentrasi (C) dengan
absorbansi (A) yang merupakan garis lurus melewati titik nol dengan slope = b.
Konsentrasi larutan sampel diukur dan diintrapolasi ke dalam kurva standar atau
dimasukkan dengan persamaan regresi linier pada kurva standar (Syahputra,
2004).

2.6.1 Instrumentasi Spektrofotometer Serapan Atom

Adapun instrumentasi Spektrofotometer Serapan Atom adalah sebagai
berikut:

3 i nyala monokromator detektor

Gambar 2.4 Komponen Spektrofotometer Serapan Atom (Gandjar dan Rohman,
2007).

a. Sumber Radiasi

Sumber radiasi yang digunakan adalah lampu katoda berongga. Lampu ini
terdiri atas tabung kaca tertutup yang mengandung suatu katoda dan anoda.
Katoda berbentuk silinder berongga yang dilapisi dengan logam tertentu
(Rohman, 2007).
b. Tempat Sampel

Dalam analisis dengan spektrofotometer serapan atom, sampel yang akan
dianalisis harus diuraikan menjadi atom-atom netral yang masih dalam keadaan
azas. Ada berbagai macam alat yang digunakan untuk mengubah sampel menjadi

uap atom-atomnya, yaitu:
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1. Dengan nyala (Flame)

Nyala digunakan untuk mengubah sampel yang berupa cairan menjadi uap
atomnya dan untuk proses atomisasi. Suhu yang dapat dicapai oleh nyala
tergantung pada gas yang digunakan, misalnya untuk gas asetilen-udara suhunya
sebesar 2200°C. Sumber nyala asetilen-udara ini merupakan sumber nyala yang
paling banyak digunakan. Pada sumber nyala ini asetilen sebagai bahan pembakar
sedangkan udara sebagai bahan pengoksidasi (Rohman, 2007).

2. Tanpa nyala (Flameless)

Pengatoman dilakukan dalam tungku dari grafit. Sejumlah sampel diambil
sedikit (hanya beberapa pL), lalu diletakkan dalam tabung grafit, kemudian
tabung tersebut dipanaskan dengan sistem elektris dengan cara melewatkan arus
listrik pada grafit. Akibat pemanasan ini, maka zat yang akan dianalisis berubah
menjadi atom-atom netral dan pada fraksi atom ini dilewatkan suatu sinar yang
berasal dari lampu katoda berongga sehingga terjadilah proses penyerapan energi
sinar yang memenuhi kaidah analisis kuantitatif (Rohman, 2007).

c. Monokromator

Monokromator merupakan alat untuk memisahkan dan memilih spektrum
sesuai dengan panjang gelombang yang digunakan dalam analisis dari sekian
banyak spektrum yang dihasilkan lampu katoda berongga (Rohman, 2007).

d. Detektor

Detektor digunakan untuk mengukur intensitas cahaya yang melalui
tempat pengatoman (Rohman, 2007).

e. Amplifier

Amplifier merupakan alat untuk memperkuat signal yang diterima dari
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detektor sehingga dapat dibaca alat pencatat hasil (Rohman, 2007).
f. Readout

Readout merupakan suatu alat penunjuk atau dapat juga diartikan sebagai
pencatat hasil. Hasil pembacaan dapat berupa angka atau berupa kurva yang

menggambarkan absorbansi atau intensitas emisi (Rohman, 2007).

2.7 Parameter Analisa Kualitas Pendukung
2.7.1 Nitrat

Nitrat (NOs) adalah bentuk utama nitrogen di perairan alami. Nitrogen di
air berada dalam bentuk nitrogen molekuler (N2) atau sebagai garam-garam
anorganik seperti nitrat (NOs’), nitrit (NO2), amonium (NH4") dan beberapa
senyawa nitrogen organik seperti urea dan asam-asam amino. Masuknya nitrat
kedalam badan sungai disebabkan run off dari pemberian pupuk, manusia yang
membuang kotoran dalam air sungai karena kotoran banyak mengandung
ammonia (Alearts, 1987).

Kandungan nitrat di perairan sangat penting dalam menunjang kebutuhan
ekosistem perairan. Hal ini terjadi karena nitrat merupakan unsur yang digunakan
untuk pertumbuhan fitoplankton. Akan tetapi, apabila kandungan nitrat pada
perairan melebihi ambang batas yang sudah ditetapkan tentu akan sangat
berbahaya bagi organisme perairan maupun bagi manusia.

Kandungan nitrat yang tinggi dapat menyebabkan kualitas air menurun,
menurunkan oksigen terlarut, penurunan populasi ikan, bau busuk, rasa tidak
enak. Nitrat yang terkandung dalam air apabila melebihi batas kadar tertentu akan
berbahaya bagi manusia karena nitrat dalam tubuh manusia akan direduksi

menjadi nitrit yang dapat bereaksi dengan hemoglobin dalam darah sehingga
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menyebabkan darah tersebut tidak dapat lagi mengikat oksigen dan dapat
menyebabkan kanker (Alearts, 1987). Dalam uji ini dilakukan penentuan kadar
nitrat dengan metode elektroda ion selektif. Metoda elektroda ion selektif nitrat
merupakan salah satu metode analisis elektrokimia yang dapat digunakan untuk
analisis kuantitatif penentuan kandungan nitrat dalam air.

Mengingat sumber pencemar logam timbal dapat berasal dari limbah
industri serta pemakaian pupuk yang merupakan sumber terbesar kadar nitrat
diperairan. Oleh sebab itu, korelasi kandungan nitrat dan logam timbal dalam
perairan sungai memiliki korelasi positif, artinya kandungan nitrat yang tinggi
akan menyebabkan kandungan logam timbal yang tinggi pula dan sebaliknya.
2.7.2 Fosfat Total

Fosfat merupakan zat hara yang penting bagi pertumbuhan dan
metabolisme fitoplankton yang merupakan indikator untuk mengevaluasi kualitas
dan tingkat kesuburan perairan. Sumber fosfat di sungai dapat berasal dari
hanyutan sampah. Keberadaan fosfat di dalam air akan terurai menjadi senyawa
ionisasi antara lain dalam bentuk ion H,PO4", HPOs%", POs*. Sumber antropogenik
fosfor adalah dari limbah industri dan limbah domestik, yakni berasal dari
deterjen (Effendi, 2003).

Kandungan fosfat di perairan sangat penting dalam menunjang kebutuhan
ekosistem perairan. Hal ini terjadi karena fosfat merupakan unsur yang digunakan
untuk pertumbuhan fitoplankton. Akan tetapi, apabila kandungan fosfat pada
perairan melebihi ambang batas yang sudah ditetapkan tentu akan sangat

berbahaya bagi organisme perairan maupun bagi manusia.
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Tingginya kadar fosfat pada perairan sungai menjadi perhatian yang besar,
sebab tingginya kadar fosfat akan dapat mengakibatkan eutrofikasi. Eutrofikasi
merupakan masalah lingkungan hidup yang diakibatkan oleh limbah fosfat,
khususnya dalam ekosistem air tawar. Eutrofikasi merupakan sebuah proses
alamiah di mana danau mengalami penuaan secara bertahap. Dalam uji ini
dilakukan penentuan kadar fosfat total dengan spektrofotometer secara asam
askorbat.

Mengingat sumber pencemar logam timbal dapat berasal dari limbah
industri serta limbah domestik seperti pemakaian detergen yang merupakan
sumber terbesar kadar fosfat diperairan. Oleh sebab itu, korelasi kandungan fosfat
dan logam timbal dalam perairan sungai memiliki korelasi positif, artinya
kandungan fosfat yang tinggi akan menyebabkan kandungan logam timbal yang

tinggi pula dan sebaliknya.

2.8 Uji One Way Annova

Analisis varians (analysis of variance) atau ANNOVA adalah metode
analisis statistika yang termasuk ke dalam cabang statistika interferensi. Uji dalam
anova menggunakan uji F karena dipakai untuk pengujian lebih dari 2 sampel.
Anova (Analysis of Variances) digunakan untuk melakukan analisis komparasi
multivariabel. Teknik analisis komparatif dengan menggunakan tes “t” yakni
dengan mencari perbedaan yang signifikan dari dua buah mean hanya efektif bila
jumlah variabelnya dua. Untuk mengatasi hal tersebut ada teknik analisis
komparatif yang lebih baik yaitu Analysis of Variances atau Annova. Anova satu

arah (one way annova) digunakan apabila yang akan dianalisis terdiri dari satu
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variabel terikat dan satu variabel bebas. Analisis menggunakan uji Annova dapat
diperoleh kesimpulan:
1. Apabila Ho ditolak dan F hitung > F tabel, maka faktor tersebut
berpengaruh terhadap suatu variabel.
2. Ataupun sebaliknya, apabila Ho diterima dan F hitung < F tabel, maka

faktor tersebut tidak berpengaruh terhadap suatu variabel.

2.9 Pencemaran Lingkungan dalam Perspektif Islam

Allah SWT senantiasa mengingatkan kepada manusia dalam upaya untuk
selalu memelihara kelestarian lingkungan dengan tujuan untuk menopang
pertumbuhan dan perkembangan ekosistem di lingkungan itu sendiri. Allah SWT
berfirman dalam surat Al-A’raf ayat 56 mengenai larangan berbuat kerusakan.

z
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Artinya: “Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah
(Allah) memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak
akan diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat
dekat kepada orang-orang yang berbuat baik” (QS. Al-A’raf: 56).

Ayat di atas menjelaskan larangan Allah SWT untuk tidak membuat
keruskan di muka bumi. Larangan membuat kerusakan ini mencakup semua
bidang. Bumi tempat kita berpijak telah dijadikan oleh Allah SWT dengan sangat
baik, dengan adanya gunung-gunung, lembah, daratan, lautan, sungai dan lain-lain

yang semuanya itu dijadikan Allah untuk manusia agar dapat diolah dan

dimanfaatkan dengan sebaik-baiknya (Abdullah, 2007).
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Salah satu upaya pemanfaatan sumber daya alam yang diketahui memiliki
kaitan erat dengan proses pengolahan limbah adalah pemanfaatan jenis tanaman
air yang banyak tumbuh pada saluran buangan limbah di sekitar aktivitas
masyarakat. Salah satu tanaman yang mudah menyerap limbah dari media
tumbuhnya yaitu kangkung air. Tanaman ini memiliki daya adaptasi yang cukup
luas karena dapat hidup pada berbagai kondisi iklim dan di berbagai habitat. Allah

SWT berfirman dalam surat Al-Nahl ayat 11

59 Q5 G &) Sl B oy <otV Jsdlh 6,890 500 4 0 &
& 65555 458

Artinya: “Dia menumbuhkan bagi kamu dengan air hujan itu tanam-tanaman;
zaitun, korma, anggur dan segala macam buah-buahan. Sesungguhnya pada yang
demikian itu benar-benar ada tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang
memikirkan” (QS. Al-Nahl: 11)

Dalam Tafsir Ibnu Katsir dijelaskan bahwa makna dari ayat di atas
berkaitan dengan kekuasaan Allah yang mampu menurunkan hujan dari langit dan
dengan air hujan ini keluarlah tumbuhan-tumbuhan dengan segala perbedaan,
macam, rasa, warna, buah, bentuk dan manfaatnya. Peristiwa semacam ini

merupakan salah satu tanda kebesarasan Allah SWT yang hanya bisa dilihat oleh

orang-orang yang berpikir.



BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN
3.1  Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan April 2017 — Juli 2017 di
Laboratorium Penelitian Fakultas Teknik Kimia Politeknik Negeri Malang,
Laboratorium Analitik dan Laboratorium Instrumen Jurusan Kimia Fakultas Sains

dan Teknologi UIN Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2  Jenis Penelitian

Jenis penelitian ini adalah experimental laboratory untuk menganalisis
kadar timbal dari berbagai sumber pencemar pada kangkung air di Sungai Lesti
Kabupaten Malang dengan Spektroskopi Serapan Atom menggunakan variasi

destruksi basah tertutup refluks dan microwave.

3.3 Alat dan Bahan
3.3.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat instrumentasi
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) yang dilengkapi dengan lampu katoda
timbal (Pb) merk varian spektra AA 240, Microwave merk Sineo MDS 6, kertas
saring Whatmann no. 42, neraca analitik, hot plate, seperangkat refluks.

3.3.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah kangkung air, larutan

standar Pb 1000 ppm, HNO3 65%(E-merck), H.O2 30% (E-merck), aquabides,

aquades.
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3.4  Tahapan Penelitian

Tahapan penelitian yang dilakukan meliputi penentuan stasiun
pengambilan sampel, pengambilan dan pengawetan sampel, preparasi sampel
pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom, pembuatan kurva standar Pb,
penentuan metode terbaik pada destruksi basah tertutup menggunakan refluks dan
microwave, preparasi sampel, penentuan kadar Pb pada sampel tanaman

kangkung air menggunakan destruksi basah tertutup terbaik dan analisis data.

3.5  Metode Penelitian
3.5.1 Penentuan Stasiun Pengambilan Sampel

= ; ; 7 A /| Stasiun | (Poncokusumo)
AL 5Y NS T e LR S Stasiun 11 (Wajak)
& L =J/ . : /| Stasiun 111 (Wajak)
ol A~ N e - & Stasiun 1V (Pojok)

~ i T a Stasiun V (Gedogwetan)
Stasiun VI (Jambegede)
Stasiun VII (Jambegede)

Gambar 3.1 Lokasi Penelitian di Sungai Lesti Kabupaten Malang

Penentuan stasiun pengambilan sampel dilakukan berdasarkan sumber
pencemar Sungai Lesti yang dipilih berdasarkan teknik purpossive sampling yaitu

penentuan pengambilan sampel berdasarkan pertimbangan kondisi serta keadaan
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daerah penelitian yang dilakukan pada 7 stasiun berbeda. Pemilihan titik
pengambilan sampel didasarkan pada sumber pencemar yang dilakukan oleh
warga sekitar aliran Sungai Lesti. Titik yang pertama diambil di Kecamatan
Poncokusumo, pengambilan di daerah ini didasarkan dari kondisi awal Sungai
Lesti. Titik kedua dan ketiga diambil di Kecamatan Wajak, pengambilan titik di
daerah ini Dberdasarkan sumber pencemar limbah rumah tangga, dengan
pengambilan sampel dilakukan pada titik sebelum dan sesudah aliran sungai
melewati sumber pencemar limbah rumah tangga. Titik yang keempat dan kelima
diambil di daerah Pojok dan Gedogwetan Kecamatan Turen, pengambilan titik di
daerah ini didasarkan pada kawasan pertanian yang merupakan aktivitas utama
warga, sehingga pada penelitian ini sampling dilakukan sebelum dan sesudah
aliran sungai melewati kawasan pertanian. Titik yang keenam dan ketujuh diambil
di daerah Jambegede-Gampingan Kecamatan Pagak atau lebih tepatnya di area
Waduk Sengguruh. Pengambilan di tempat ini didasarkan pada industri yang
dikhawatirkan menyumbang limbah cair yang mengandung logam berat timbal
(Pb), maka dari itu titik pengambilan sampel dilakukan sebelum dan sesudah

aliran sungai melewati industri.

3.5.2 Pengambilan dan Pengawetan Sampel Tanaman Kangkung Air
(Ipomoea Aquatic Forrsk)

Proses pengambilan sampel tanaman kangkung air pada tiap stasiun
terlebih dahulu dipilih tanaman kangkung air yang sudah dewasa dengan melihat
ukuran panjang kangkung air kira-kira 2 meter dan lebar daun dari kangkung itu
sendiri kira-kira 5 cm. Peralatan yang digunakan untuk mendukung pengambilan

sampel tanaman kangkung air terdiri dari perahu, cutter, tali raffia dan plastik.
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Perahu dalam hal ini berguna untuk memudahkan dalam pengambilan sampel
tanaman kangkung air dan sampel air sungai khususnya pada stasiun VII. Cutter
yang berguna untuk memudahkan dalam pengambilan dan pemotongan sampel
tanaman kangkung air. Tali raffia yang berguna untuk mengukur panjang tanaman
kangkung air guna untuk mengetahui tingkat kedewasaan dari kangkung air itu
sendiri. Plastik yang berguna untuk wadah sampel tanaman kangkung air yang
sudah diambil dari Sungai Lesti dengan ditambahkan air sungai supaya tanaman
kangkung airnya tidak layu dalam perjalanan menuju ke laboratorium.

Proses selanjutnya adalah pengawetan sampel tanaman kangkung air di
laboratorium sebelum dilakukan analisis lebih lanjut. Pada tahap ini tanaman
kangkung air terlebih dahulu dibersihkan dengan air kemudian dikeringkan
sehingga tidak ada air bekas pencucian yang tersisa pada sampel tanaman
kangkung air. Sampel tanaman kangkung air yang sudah dibersihkan dan
dikeringkan jika tidak memungkinkan untuk dianalisis langsung maka
ditempatkan pada wadah plastik tertutup kemudian dimasukkan ke dalam freezer

guna untuk pengawetan sampel sebelum sampel dilakukan analisis lebih lanjut.

3.5.3 Pengaturan Alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Sederetan larutan standar timbal (Pb) dianalisis dengan Spektrofotometer
Serapan Atom (SSA) varian spektra AA 240 pada kondisi sebagai berikut: alat
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) varian spektra AA 240 meliputi: panjang
gelombang timbal (Pb) yang digunakan sebesar 283,3 nm, laju alir asetilen 2,0
L/menit, laju alir udara 10,0 L/menit, lebar cerah 0,5 nm, kuat arus 5 mA (AAS-

AA240, 2010).



36

3.5.4 Pembuatan Kurva Standar Pb

Larutan baku standar (PbNO3), 10 mg/L dibuat dari larutan stok Pb 1000
mg/L yang dipipet sebanyak 1 mL dan dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL
dan ditanda bataskan dengan HNO3 0,5 M. Larutan standar Pb 0,1 mg/L;0,2
mg/L; 0,4 mg/L; 0,8 mg/L, 1,4 mg/L dibuat dengan cara memipet 0,5 mL; 1 mL;
2 mL; 4 mL; 7,0 mL larutan baku standar 10 mg/L ke dalam labu ukur 50 mL
kemudian diencerkan dengan HNO3z 0,5 M sampai tanda batas. Selanjutnya
dianalisis dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang
283,3 nm sehingga diperoleh data absorbansi masing-masing larutan standar

(Rohman, 2007).

3.5.5 Preparasi Sampel Tanaman Kangkung Air (Ipomoea Aquatic Forrsk)
Preparasi sampel dilakukan dengan dicampur bagian batang dan daun

tanaman kangkung air tiap stasiun dan ditumbuk dengan menggunakan mortal dan

alu. Sampel yang sudah dipreparasi kemudian akan digunakan untuk penentuan

metode destruksi basah tertutup terbaik.

3.5.6 Penentuan Metode Destruksi Basah Tertutup Terbaik

Destruksi basah tertutup dengan refuks dilakukan dengan cara menimbang
2 gram sampel tanaman kangkung air yang sudah halus dan dimasukkan dalam
labu alas bulat. Selanjutnya didestruksi dengan larutan campuran 6 mL HNO3 + 2
mL H20. kemudian kondensor dipasang dan dipanaskan dengan menggunakan
suhu 100°C hingga larutan jernih lalu didinginkan. Hasil destruksi refluks yang

sudah dingin disaring menggunakan Whatman no 42. Kemudian dilakukan
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analisis logam timbal (Pb) menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
dengan panjang gelombang 283,3 nm.

Destruksi basah tertutup menggunakan microwave dilakukan dengan cara
menimbang 2 gram sampel tanaman kangkung air yang sudah halus dan
dimasukkan ke dalam vessel. Kemudian dimasukkan pengoksidasi sesuai dengan
method di aplikasi note microwave yaitu untuk sampel sayuran menggunakan
reagen 6 mL HNOsz+ 2 mL H20,. Tutup vessel lalu pasang sensor suhu dan
tekanan. Klik start (tombol hijau). Tunggu hingga proses digest selesai. Setelah
selesai, tunggu hingga suhu tidak panas, sekitar 60 derajat. Buka vessel dari
microwave. Dilakukan uji kadar logam timbal (Pb) menggunkan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang Pb sebesar 283,3 nm. Masing-
masing metode destruksi tertutup dilakukan tiga kali pengulangan. Percobaan ini
bertujuan untuk menentukan metode destruksi basah tertutup terbaik dalam
analisis logam timbal (Pb) pada sampel tanaman kangkung air, seperti pada Tabel
3.1 berikut ini:

Tabel 3.1 Pemilihan metode destruksi basah tertutup terbaik untuk logam timbal
dalam sampel kangkung air

Destruksi Refluks 6 mL HNOs+ 2 mL  Microwave 6 mL HNOs+
Tertutup H202 (A1) 2 mL H202 (As)
Sampel Kangkung Air (Ipomoea Kangkung Air (Ipomoea
Aquatic Forrsk) Aquatic Forrsk)
Stasiun T IO | D3 4 5 6 7
Refresentatif 1(A2) 1 (A4)
Pengulangan 1 AL A, Az Az
Pengulangan 2 A1 Az Az A4

Pengulangan 3 A1 Az Az A4
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3.5.7 Preparasi Sampel Kangkung Air (Ipomoea Aquatic Forrsk)

Sampel tanaman kangkung air yang digunakan yaitu bagian batang dan
daun. Kemudian dibersihkan guna untuk menghilangkan pengotor-pengotor yang
ada pada saat pengambilan sampel, sampel kangkung air kemudian dipotong
kecil-kecil kemudian di haluskan dengan menggunakan mortal dan alu. Sampel
tanaman kangkung air kemudian diambil sebanyak 2 gram guna dilakukan analisis

lebih lanjut dengan menggunakan destruksi basah tertutup terbaik.

3.5.8 Penentuan Kadar Pb dalam Sampel Menggunakan Destruksi Basah
Tertutup Terbaik

Sampel tanaman kangkung air diambil sebanyak 2 gram kemudian
ditambahkan larutan pengoksidasi campuran 6 mL HNOs+ 2 mL H20, kemudian
didestruksi dengan menggunakan destruksi basah tertutup terbaik. Kemudian
dilakukan uji kadar logam timbal (Pb) menggunakan Spektroskopi Serapan Atom
(SSA) pada panjang gelombang 283,3 nm. Dilakukan tiga kali pengulangan

sampel tanaman kangkung air pada tiap stasiun.

Tabel 3.2 Hasil analisis ulangan sampel tanaman kangkung air menggunakan
destruksi basah tertutup terbaik

Ulangan
Stasiun Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3
Stasiun |

Stasiun 11

Stasiun 111
Stasiun 1V
Stasiun V
Stasiun VI
Stasiun VI
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3.5.9 Pengukuran Parameter Pendukung
3.5.9.1 Nitrat (SNI 06-6989.31-2005)

Larutan contoh masing—masing dipipet sejumlah 25 mL dimasukkan ke
dalam beker gelas, pH diatur antara 3-4 dengan ditambah asam sulfat encer
bertetes-tetes, kemudian ditambah 5 mL larutan AgCH3COO, bila terjadi endapan
disaring. Filtrat ditampung dalam labu takar 50 mL ditambah 2 mL larutan ISA
(NH4),SOs 0,2 M. Larutan diencerkan hingga batas sehingga larutan ISA
mempunyai konsentrasi 0,04M. Larutan yang terjadi diukur potensialnya pada
waktu tanggap 5 menit. Konsentrasi ion NOs™ ditentukan menggunakan kurva

kalibrasi standar dikalikan dengan faktor pengenceran.

3.5.9.2 Fosfat (QI/LKI/65, lon Selective)

Pipet 50 mL contoh uji secara duplo dan masukkan masing-masing ke
dalam Erlenmeyer, tambahkan 1 tetes indikator fenolftalin. Jika terbentuk warna
merah muda, tambahkan tetes demi tetes asam sulfat 5 N sampai warna hilang,
tambahkan 8 mL larutan campuran dan dihomogenkan, masukkan ke dalam kuvet
pada alat spektrofotometer, baca dan catat serapannya pada panjang gelembng 880
nm dalam kisaran waktu antara 10-30 menit. Kadar fosfat dapat dihitung dengan

rumus perhitungan konsentrasi (C) x faktor pengenceran (fp).

3.10 Analisis Data
Data pembuatan kurva standar memiliki hubungan antara konsentrasi (C)
dengan absorbansi (A) maka nilai yang diketahui adalah nilai slope dan intersep,

kemudian nilai konsentrasi timbal (Pb) dalam sampel dapat diketahui dengan
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memasukkan ke dalam persamaan regresi linier dengan menggunakan hukum

Lambert Beer sebagai berikut:

Dimana:
Y = Absorbansi sampel
x = Konsentrasi sampel
b = Slope
a = Intersep

Berdasarkan perhitungan regresi linier, maka dapat diketahui kadar logam Pb

dengan menggunakan rumus umum, yaitu:

R (3.2)

Kadar logam = e N I P NN

Dimana:
Vp = Volume pengenceran (L)
b = Kadar yang terbaca instrumen (mg/L)
W = Berat contoh (Kg)

Analisis data dilakukan dengan menggunakan metode one way annova
untuk mengetahui apakah penggunaan variasi metode destruksi basah tertutup
mempunyai pengaruh dalam pembacaan konsentrasi Pb dalam tanaman kangkung
air dengan kesimpulan sebagai berikut:

1. Jika Ho ditolak, maka ada pengaruh variasi metode destruksi basah

tertutup terhadap kadar logam timbal pada tanaman kangkung air.

2. Jika Ho diterima, maka tidak ada pengaruh variasi metode destruksi

basah tertutup terhadap kadar logam timbal pada tanaman kangkung air.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian yang berjudul analisis kandungan timbal (Pb) pada
tanaman kangkung air (ipomoea aquatic forrsk) di Sungai Lesti Kabupaten
Malang dengan variasi metode destruksi basah tertutup menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) ini dilakukan dengan beberapa tahapan
penelitian seperti: pemilihan serta preparasi sampel, penentuan metode terbaik
pada destruksi basah tertutup menggunakan refluks dan microwave, preparasi
sampel, penentuan kadar Pb pada sampel tanaman kangkung air menggunakan
destruksi basah tertutup terbaik serta penentuan kadar fosfat dan nitrat sebagai
parameter pendukung, pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom, pembuatan

kurva standar Pb, dan analisis data.

4.1 Proses Pengambilan Sampel Lingkungan

Pemilihan metode pengambilan sampel merupakan salah satu tahapan
yang penting dalam sebuah penelitian. Metode tersebut akan mempengaruhi
validasi data dan kebenaran kesimpulan yang diambil. Dalam penelitian ini,
teknik pengambilan sampel dilakukan berdasarkan teknik purposive sampling
yaitu penentuan pengambilan sampel berdasarkan pertimbangan kondisi serta
keadaan dari daerah penelitian. Sampel yang digunakan dalam penelitian ini
adalah tanaman kangkung air yang diambil di stasiun yang berbeda-beda.

Proses pengambilan sampel tanaman kangkung air dilakukan pada pagi
hari hingga siang hari dalam satu waktu. Pemilihan stasiun pengambilan sampel

didasarkan pada sumber pencemar yang dilakukan oleh warga sekitar aliran

41



42

Sungai Lesti. Stasiun | diambil di Kecamatan Poncokusumo, pengambilan di
stasiun ini didasarkan dari kondisi awal Sungai Lesti. Stasiun Il dan 111 diambil di
Kecamatan Wajak, pengambilan titik di daerah ini berdasarkan sumber pencemar
limbah rumah tangga, dengan pengambilan sampel dilakukan pada titik sebelum
dan sesudah aliran sungai melewati sumber pencemar limbah rumah tangga.
Stasiun IV dan V diambil di daerah Pojok dan Gedogwetan Kecamatan Turen,
pengambilan di stasiun ini didasarkan pada kawasan pertanian yang merupakan
aktivitas utama warga, sehingga pada penelitian ini pengambilan sampel
dilakukan sebelum dan sesudah aliran sungai melewati kawasan pertanian. Stasiun
VI dan VII diambil di daerah Jambegede-Gampingan Kecamatan Pagak atau lebih
tepatnya di daerah Waduk Sengguruh. Pengambilan di stasiun ini didasarkan pada
industri pabrik kertas yang dikhawatirkan menyumbang limbah cair yang
mengandung logam berat timbal (Pb). Pengambilan sampel tanaman kangkung air
(ipomoea aquatic forrsk) dan sampel air sungai dimulai pukul 08.30 WIB pada
stasiun 1, pukul 09.30 WIB pada stasiun 1, pukul 10.30 pada stasiun 11, pukul
11.05 WIB pada stasiun 1V, pukul 11.50 WIB pada stasiun V, pukul 12.50 WIB
pada stasiun VI dan pukul 13.10 WIB pada stasiun VII dengan jarak tempuh tiap
stasiun + 10 km.

Proses pengambilan sampel tanaman kangkung air pada tiap stasiun
terlebih dahulu dipilih tanaman kangkung air yang sudah dewasa dengan melihat
ukuran panjang kangkung air kira-kira 2 meter dan lebar daun dari kangkung itu
sendiri kira-kira 5 cm. Peralatan yang digunakan untuk mendukung pengambilan
sampel tanaman kangkung air terdiri dari perahu, cutter, tali raffia dan plastik.

Perahu dalam hal ini berguna untuk memudahkan dalam pengambilan sampel
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tanaman kangkung air dan sampel air sungai khususnya pada stasiun VII. Cutter
yang berguna untuk memudahkan dalam pengambilan dan pemotongan sampel
tanaman kangkung air. Tali raffia yang berguna untuk mengukur panjang tanaman
kangkung air guna untuk mengetahui tingkat kedewasaan dari kangkung air itu
sendiri. Plastik yang berguna untuk wadah sampel tanaman kangkung air yang
sudah diambil dari Sungai Lesti dengan ditambahkan air sungai supaya tanaman
kangkung air tidak layu dalam perjalanan menuju ke laboratorium.

Proses selanjutnya adalah pengawetan sampel tanaman kangkung air di
laboratorium sebelum dilakukan analisis lebih lanjut. Pada tahap ini tanaman
kangkung air terlebih dahulu dibersihkan dengan air kemudian dikeringkan
sehingga tidak ada air bekas pencucian yang tersisa pada sampel tanaman
kangkung air. Sampel tanaman kangkung air yang sudah dibersihkan dan
dikeringkan jika tidak memungkinkan untuk dianalisis langsung maka
ditempatkan pada wadah plastik tertutup kemudian dimasukkan ke dalam freezer
guna untuk pengawetan sampel sebelum sampel dilakukan analisis lebih lanjut.

Selain sampel tanaman kangkung air, air dari Sungai Lesti juga dilakukan
uji parameter kualitas pendukung, diantaranya dengan mengetahui kandungan
nitrat dan fosfat pada sampel air Sungai Lesti pada tiap stasiun pengambilan
sampel. Hal yang perlu diperhatikan dalam pengambilan sampel air sungai adalah
wadah sampel serta proses pengawetan sampel. Wadah yang digunakan dalam
pengambilan sampel air sungai ini adalah botol plastik PET (polithylen) dengan
melakukan pengasaman terlebih dahulu pada wadah sampel sebelum sampel
dimasukkan ke dalam wadah plastik PET, tujuan dilakukan pengasaman adalah

untuk meminimalisir terjadinya kehilangan senyawa anorganik yang akan
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dianalisis (Alaerts, 1987). Proses teknik pengambilan sampel air sungai juga
merupakan hal yang perlu diperhatikan guna untuk mendapatkan kadar nitrat dan
fosfat yang maksimal. Pada aliran sungai yang memiliki kedalaman yang tinggi
maka dibutuhkan botol yang sudah diikatkan pada kayu guna untuk memudahkan
pengambilan sampel air sungai. Pengawetan sampel dilapangan dilakukan dengan
memasukkan sampel pada ice box dengan pendinginan +10°C dan sesegera

mungkin untuk dilakukan analisis lebih lanjut.

4.2 Preparasi Sampel

Sampel tanaman kangkung air tiap stasiun dicampur menjadi satu bagian
diambil batang dan daun kemudian ditumbuk menggunakan mortal dan alu dan
ditimbang sebanyak 2 gram menggunakan neraca analitik guna untuk proses
destruksi. Tujuan pencampuran dan penggunaan sampel batang dan daun pada
tanaman kangkung air adalah untuk mengetahui secara umum kadar logam timbal
(Pb) pada daun dan batang tanaman kangkung air yang bagi masyarakat batang
dan daun inilah yang biasanya dikonsumsi guna untuk keperluan sayur-sayuran.
Sedangkan penumbukan sampel sendiri bertujuan untuk memperbesar luas
permukaan sehingga akan lebih mempercepat proses destruksi logam timbal pada
sampel tanaman kangkung air. Sampel yang sudah dipreparasi kemudian

digunakan untuk penentuan metode destruksi basah tertutup terbaik.

4.3 Penentuan Metode Destruksi Basah Tertutup Terbaik
Penentuan mineral dalam bahan pangan harus melalui proses destruksi.
Fungsi destruksi tersebut adalah untuk memutus ikatan antara senyawa organik

dengan logam yang akan dianalisis. Variasi metode destruksi basah tertutup dalam
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penelitian ini bertujuan untuk menentukan metode yang paling efektif dalam
analisis logam timbal (Pb) dalam tanaman kangkung air. Penentuan destruksi
basah tertutup terbaik dilihat dari kadar terukur yang mempunyai nilai konsentrasi
tertinggi dari dua metode destruksi basah tertutup yang digunakan. Penelitian kali
ini  menggunakan dua metode destruksi basah tertutup, yakni dengan
menggunakan microwave dan refluks. Masing-masing metode menggunakan zat
pengoksidasi 6 mL HNO3 + 2 mL H20».

4.3.1 Metode Destruksi Basah Tertutup Microwave

Penentuan metode destruksi tertutup terbaik dengan menggunakan
microwave dilakukan dengan ditimbang 2 gram sampel yang telah dihomogenkan.
Sampel dimasukkan kedalam vessel kemudian ditambahkan dengan zat
pengoksidasi berupa 6 mL HNOs + 2 mL H20, yang merupakan pengoksidasi
yang direkomendasikan untuk sampel dengan jenis sayur-sayuran. Senyawa
organik dalam sampel tanaman kangkung air akan mengalami pemutusan ikatan
apabila sudah ditambah dengan zat pengoksidasi. Pada penggunaan microwave
digestion, komposisi sampel dan pengoksidasi yang digunakan harus sesuai
dengan prosedur yang ada. Adanya peningkatan suhu dan tekanan pada sistem
dapat mengakibatkan ledakan jika penggunaannya tidak berhati-hati.

Pemanasan dengan gelombang mikro adalah memanaskan sampel secara
langsung melalui dua efek, yaitu polarisasi dipolar dan konduksi ion. Mekanisme
secara polarisasi dipolar, prinsip dari mekanisme ini adalah terjadinya polarisasi
dipolar sebagai akibat adanya interaksi dipol-dipol antara molekul-molekul polar
ketika diradiasikan dengan gelombang mikro. Dipol tersebut sangat sensitif

terhadap medan listrik yang berasal dari luar sehingga dapat mengakibatkan
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terjadinya rotasi pada molekul tersebut sehingga menghasilkan sejumlah energi.
Sedangkan mekanisme secara konduksi terjadi pada larutan-larutan yang
mengadung ion. Bila suatu larutan yang mengandung partikel bermuatan atau ion
diberikan suatu medan listrik maka ion-ion tersebut akan bergerak. Pergerakan
tersebut akan mengakibatkan peningkatan kecepatan terjadinya tumbukan
sehingga akan mengubah energi kinetik menjadi energi kalor (Lidstrom, 2001).
Destruksi pada sistem tertutup khususnya penggunaan microwave
memungkinkan penggunaan suhu yang tinggi, tekanan dan tingkat dekomposisi
matriks yang tinggi. Pada penelitian ini digunakan suhu 130, 150, 180°C, untuk
meningkatkan suhu sistem menjadi 130°C maka dibutuhkan waktu + 10 menit
dengan tekanan sebesar 0,1 mpa. Peningkatan suhu dari 130°C menjadi 150°C
dibutuhkan waktu = 5 menit dengan tekanan sebesar 0,2 mpa. Peningkatan suhu
dari 150°C menjadi 180°C dibutuhkan waktu + 10 menit dengan tekanan
mencapai 0,7 mpa. Peningkatan suhu masuk melalui dinding vessel sebelum
mencapai ke sampel uji. Cepat lambatnya pemanasan dari conductive heating
(sumber pemanas) tergantung dari vessel itu sendiri. Adanya penyaluran
gelombang mikro dari rotating diffuser, peningkatan suhu dan ditambah dengan
pemberian tekanan pada sampel uji membuat dekomposisi bahan organik menjadi
cepat larut. Setelah proses digestion dan pemanasan selesai, suhu sistem akan
didinginkan dengan menggunakan enhaced air cooling yang dilengkapi dengan kit
yang berisis adapter yang berfungsi untuk mengarahkan aliran udara ke dalam
sistem sehingga memberikan pendingin udara setelah proses destruksi selesai.

Penentuan metode destruksi basah tertutup terbaik dengan menggunakan
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microwave pada sampel tanaman kangkung air dianalisis sebanyak 3 kali
pengulangan.
4.3.2 Metode Destruksi Basah Tertutup Refluks

Destruksi refluks memiliki prinsip perombakan senyawa organik dalam
sampel dengan menggunakan bantuan zat pengoksidasi dan pemanasan pada suhu
tertentu. Kelebihan dari metode ini yakni meminimalisir kehilangan analit berupa
logam yang volatil, sehingga dengan sistem tertutup dapat memaksimalkan proses
destruksi. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Kartikasari (2016)
yang melakukan analisis kadar logam Pb dalam apel menggunakan metode refluks
untuk mengindari hilangnya unsur Pb saat dilakukan destruksi.

Penentuan metode destruksi tertutup terbaik dengan menggunakan refluks
dilakukan dengan ditimbang 2 gram sampel yang telah dihomogenkan. Sampel
dimasukkan kedalam labu bulat kemudian ditambahkan dengan zat pengoksidasi
berupa 6 mL HNOs + 2 mL H20,. Asam nitrat merupakan zat pengoksidasi yang
umum digunakan karena sifat asamnya yang kuat dan dapat melarutkan logam
timbal (Pb). Dalam keadaan panas, asam nitrat akan mengoksidasi logam
sehingga logam dapat larut sempurna. Adapun reaksi logam timbal dan asam
nitrat, sebagai berikut:

Pb(CH20)z¢) + 6HNO3jy) —— Pb?*(aq) + 2NO37(g) + 2CO2(g) + NO2(g) + 3NOyy)

Persamaan 4.1 dengan memisalkan senyawa organik dalam sampel
tanaman kangkung air dengan (CHO)x, yang selanjutnya didekomposisi oleh
HNOz menghasilkan CO; dan NO, gas ini dapat meningkatkan tekanan pada

proses destruksi. Akibat dekomposisi bahan organik oleh asam nitrat, logam
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timbal (Pb) yang diteliti akan terlepas dari ikatannya dengan senyawa organik
dalam sampel, kemudian diubah ke dalam bentuk garamnya menjadi Pb(NO3)2
yang mudah larut dalam air. Titik didih dari logam timbal (Pb) sebesar 1740°C,
maka dengan pemanasan pada suhu 100°C bisa dipastikan bahwa logam timbal
(Pb) masih terdapat dalam sampel. Logam timbal (Pb) yang telah membentuk
Pb(NO3). selanjutnya terurai menjadi Pb?* dan 2NOs", dalam keadaan Pb?* inilah
logam timbal (Pb) dalam sampel tanaman kangkung air dapat terdeteksi dengan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA).

Penggunaan asam nitrat dengan peroksida berfungsi  untuk
memaksimalkan proses destruksi. Asam peroksida akan terurai pada suhu 100°C
menjadi H2O dan O2. Molekul air akan bereaksi dengan gas NO> membentuk
HNOs dan HNO.. HNOs akan mendestruksi bahan organik yang tersisa.
Sedangkan HNO: akan terurai menjadi NO, dan NO. Proses ini akan terus
berlanjut sampai semua senyawa organik selesai terdestruksi (Wulandari dan

Sukesi, 2013). Adapun reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut:

6782 2H20(a0) RO . LN, LNy ... .. 4.2)
2NO2(g) + H20 —» 2ZHNO2(aq) + O2(Z) - - evvvemeniniiiiiiiiiiiieeeeeeaa (4.3)
2HNO2(agq) —>H20 (aq) + NO2(g) + NO(L) «-vuvuveeiiiiiiiiiiiiiiienne, 4.4)

Perubahan warna yang terjadi pada sampel menjadi kuning jernih terjadi
saat proses destruksi berlangsung. Gelembung gas NO. disekitar labu alas bulat
yang keluar mengindikasikan adanya proses oksidasi sampel yang disebabkan
oleh pemanasan. Sistem dalam labu alas bulat mengalami rekasi dimana sistem

melepaskan kalor ke lingkungannya. Kalor yang lepas akan diterima dan



49

didinginkan oleh kondensor. Sistem dalam kondensor tersebut mengalami reaksi
endotermis, dimana sistem menerima kalor dari lingkungannya.

Proses destruksi dihentikan apabila diperoleh larutan yang jernih, yang
mengindikasikan bahwa ikatan logam dalam sampel telah terputus, sehingga
diperoleh analit berupa Pb ionik (Kristianingrum, 2012). Akibat dekomposisi
bahan organik oleh asam nitrat, senyawa organik dalam sampel yang berikatan
dengan logam timbal (Pb) akan terlepas, kemudian diubah dalam bentuk
garamnya menjadi logam-logam (NO3)x yang mudah larut dalam air. Penentuan
metode destruksi basah tertutup terbaik dengan menggunakan refluks pada sampel
tanaman kangkung air dianalisis sebanyak 3 kali pengulangan.

Hasil rata-rata metode destruksi basah tertutup dalam penentuan kadar

timbal (Pb) pada sampel tanaman kangkung air ditunjukkan pada Gambar 4.1
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Gambar 4.1 Grafik Penentuan Destruksi Basah Tertutup Terbaik

Gambar 4.1 diatas menunjukkan bahwa destruksi basah tertutup dengan

menggunakan microwave mempunyai kurva yang sedikit lebih tinggi

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



50

dibandingkan dengan destruksi basah tertutup dengan menggunakan refluks. Hal
ini dikarenakan tidak adanya unsur-unsur volatil yang hilang disebabkan proses
destruksi berlangsung dalam wadah tertutup. Adanya gelombang mikro dan
tekanan pada penggunaan microwave mengakibatkan logam cepat larut walaupun
proses destruksi hanya berlangsung sekitar 25 menit. Beberapa keuntungan
menggunakan microwave diantaranya waktu pengerjaannya singkat, pengaturan
sensor suhu dan tekanan dilakukan secara otomatis, dapat mencegah terjadinya
kehilangan unsur yang mudah menguap, kerja laboratorium dapat ditingkatkan
karena dengan menggunakan microwave tidak ada asap asam yang dihasilkan dan
tidak ada kontaminasi sampel dengan lingkungan sehingga mengakibatkan
kualitas destruksinya tinggi.

Untuk menentukan ada tidaknya pengaruh variasi metode destruksi
terhadap perolehan kadar logam timbal (Pb) maka digunakan analisis secara
statistik. Data yang diperoleh kemudian dianalisis dengan one way annova. Uji
statistik dengan one way anova menggunakan taraf signifikansi sebesar 99%.
Kemudian dilakukan pengujian hipotesis:

1. Ho, = 0, berarti tidak ada pengaruh antara variasi metode destruksi basah
tertutup terhadap perolehan kadar logam timbal.

2. Hi1# 0, berarti ada pengaruh antara variasi metode destruksi basah tertutup
terhadap perolehan kadar logam timbal.

Penetuan H, atau Hi yang diterima maka aturan yang harus diikuti adalah
sebagai berikut:

1. Jika nilai F hitung > nilai F tabel, maka H, ditolak.

2. Jika nilai F hitung < nilai F tabel, maka Ho diterima.
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Tabel 4.1 Hasil uji one way anova pengaruh variasi metode destruksi terhadap
perolehan kadar logam timbal dalam sampel tanaman kangkung air

Source DF SS MS F hitung F tabel
Metode 1 0.003871  0.003871  3.88 21.20
destruksi

Error 4 0.003990  0.000997

Total 5 0.007861

Keterangan: DF = derajat kebebasan; SS= Sum of Square; MS= Mean Square

Berdasarkan Tabel 4.1 dengan menggunakan tingkat kesalahan 0,01 maka
diperoleh F hitung sebesar 3,88 sedangkan nilai dari F tabel sebesar 21,20. Nilai F
hitung (3,88) < F tabel (21,20), maka Ho diterima. Artinya, tidak terdapat
pengaruh antara variasi metode destruksi basah tertutup terhadap perolehan kadar
logam timbal (Pb) dalam sampel tanaman kangkung air. Melaku, dkk (2005)
melakukan penelitian terkait perbedaan analisis menggunakan microwave
digestion dan refluks. Berdasarkan tingkat validasi, microwave memiliki tingkat
% recovery sebesar 84-118% lebih tinggi dibandingkan dengan refluks yaitu
sebesar 84-103%. Berdasarkan CRM (konsentrasi terukur mg/kg) baik microwave
ataupun refluks berada dalam batas kepercayaan 95%, yang artinya tidak ada
perbedaan yang signifikan antara microwave digestion dengan refluks. Hal ini
menandakan bahwa penentuan kadar logam timbal (Pb) dalam sampel tanaman
kangkung air menggunakan metode destruksi microwave dan refluks merupakan
metode yang paling direkomendasikan. Tetapi pada penelitian ini, kadar logam
timbal (Pb) pada tanaman kangkung air yang didestruksi dengan menggunakan
microwave memberikan hasil perolehan kadar logam timbal (Pb) yang sedikit
lebih tinggi dibandingkan dengan penggunaan refluks. Hal ini tidak terlepas dari

kelebihan penggunaan microwave ketika analisis logam.
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4.4 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Tanaman
Kangkung Air Menggunakan Destruksi Basah Microwave Serta
Penentuan Kadar Fosfat dan Nitrat Sebagai Parameter Pendukung

Sampel tanaman kangkung air tiap stasiun diambil batang dan daun
kemudian ditumbuk dan ditimbang sebanyak 2 gram menggunakan neraca analitik
guna untuk proses destruksi. Preparasi sampel dilakukan dengan dipilih bagian
batang dan daun tanaman kangkung air dan ditumbuk dengan menggunakan
mortal dan alu. Penentuan kadar fosfat dan nitrat pada sampel air Sungai Lesti tiap
stasiun yang sudah diberi perlakuan pengasaman dan pengawetan terlebih dahulu
diambil beberapa mL sebagai larutan bahan uji. Hasil rata-rata kandungan timbal

pada tanaman kangkong air serta kandungan fosfat dan nitrat pada air Sungai

Lesti pada masing-masing stasiun ditunjukkan pada Gambar 4.2
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Gambar 4.2 Rata-rata kadar timbal, fosfat dan nitrat pada tiap stasiun

Nilai ambang batas kandungan logam timbal pada tanaman kangkung air

menurut Standar Nasional Indonesia (SNI) Tahun 2009 dan Peraturan Kepala
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BPOM Tahun 2014 adalah sebesar 0,5 mg/kg. Sedangkan nilai ambang batas
untuk kandungan fosfat dalam perairan sungai menurut Peraturan Pemerintah No.

82 Tahun 2001 sebesar 0,2 ppm dan kandungan nitrat sebesar 10 ppm.

Tabel 4.2 Kandungan logam berat timbal pada tanaman kangkung air dan
kandungan nitrat dan fosfat pada air Sungai Lesti tiap stasiun

No Stasiun Konsentrasi Logam Konsentrasi Konsentrasi
Pengambilan  Timbal pada Tanaman Nitrat di Fosfat di
Sampel Kangkung Air (ppm) Sungai Lesti Sungai Lesti
(ppm) (Ppm)
1 Stasiun | 0,2183 + 0,0063 9,5 0,403
2 Stasiun 11 0,2923 + 0,0506 8,997 0,428
3 Stasiun 11 0,4483 + 0,0564 9,345 0,454
4 Stasiun 1V 0,3305 + 0,0403 4116 0,082
5 Stasiun V 2,6131 + 0,0991 12,158 0,201
6 Stasiun VI 2,9396 + 0,0924 13,33 0,564
7 Stasiun VII 2,8452 + 0,0319 15,37 1,35

Gambar 4.2 menunjukkan bahwa rata-rata kadar logam timbal pada
masing-masing sampel yang diambil di stasiun yang berbeda ternyata tidak sama.
Menurut Happy (2012) ada beberapa faktor yang menyebabkan perbedaan
kandungan logam timbal (Pb) pada tiap stasiun yaitu kemampuan dari tiap
tanaman kangkung air untuk menyerap logam timbal, kadar logam timbal di
perairan dan sumber pencemar yang masuk ke perairan. Sedangkan untuk
keberadaan unsur fosfat dan nitrat diperairan dapat dipengaruhi oleh sumber
pencemar yang masuk ke perairan dan lingkungan maupun iklim di daerah tempat

pengambilan sampel.
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Gambar 4.2 di atas terlihat bahwa terjadi kenaikan kadar logam timbal dan
fosfat sedangkan untuk kandungan nitrat cenderung sama pada stasiun I, 1l dan
I1l. Kenaikan kadar logam timbal, fosfat dan nitrat diikuti oleh tingginya aktivitas
masyarakat dalam hal ini adalah aktivitas di rumah tangga, pasar, pertambangan
pasir hingga keberadaan Gunung Semeru yang merupakan sumber utama Sungai
Lesti. Hal ini mengakibatkan stasiun I, 11 dan Il memiliki nilai di atas ambang
batas yaitu 0,2 ppm untuk kandungan fosfat di perairan Sungai Lesti. Sedangkan
kandungan logam timbal pada tanaman kangkung air di stasiun I, Il dan 11l berada
berada di bawah ambang batas yakni sebesar 0,5 ppm dan kandungan nitrat di
perairan Sungai Lesti berada dibawah ambang batas yang sudah ditetapkan yaitu
sebesar 10 ppm.

Aktivitas pegunungan yang terdiri dari berbagai macam bebatuan ternyata
mengandung berbagai macam logam berat, salah satunya logam berat timbal (Pb).
Charlena (2004) mengungkapkan bahwa sekitar 3-6 ppm kadar logam timbal
berasal dari batu basalt yang merupakan bebatuan yang berbentuk lava. 18-24
ppm kadar logam timbal dapat berasal dari batu granit yang memiliki warna
beraneka ragam. Data tersebut kemudian didukung dengan penelitian yang
dilakukan oleh Firmansyah, dkk (2012) yang mengkaji terkait kadar logam timbal
di mata air pegunungan, didapatkan kadar logam timbal sebesar 0,56 ppm.

Adapun aktivitas rumah tangga yang berpotensi menyumbangkan kadar
logam timbal ke perairan diantaranya adalah pemakaian sampo, sabun, pencucian
pakaian dan kendaraan, sampah-sampah serta korosi saluran pipa air. Fadhillah
(2016) melakukan analisis mengenai kadar timbal dalam sampo, didapatkan kadar

timbal yang cukup tinggi yakni sebesar 2,974-7,383 mg/L. Sorme dan Lagerkvist
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(2002) yang melakukan penelitian mengenai sumber logam berat pada perkotaan
di Stockholm mengungkapkan bahwa sekitar 50% kadar logam timbal dapat
berasal dari aktivitas pencucian kendaraan. Selain itu dari aktivitas mencuci pun
dapat ditemukan logam timbal, seperti dalam penelitian yang dilakukan oleh
Mainali, dkk (2007) mengenai kadar logam berat pada aktivitas pencucian pakaian
ditemukan kadar timbal sebesar 1 mg/L. Sedangkan Connel dan Miller (1995)
mengatakan bahwa cairan rumah tangga dapat menyumbangkan logam Pb ke
perairan. Logam Pb ini berasal dari limbah rumah tangga oleh sampah-sampah
metabolik dan korosi pipa air.

Selain aktivitas rumah tangga, kegiatan pertambangan pasir dan
keberadaan pasar tradisional Wajak perlu ditelusuri keberadaan logam berat
timbalnya. Charlena (2004) mengungkapkan bahwa sekitar 10-12 ppm kadar
logam timbal berasal dari pasir. Keberadaan aktivitas pertambangan pasir yang
dilakukan di Sungai Lesti tidak menutup kemungkinan adanya sumbangsih logam
timbal yang berasal dari aktivitas tersebut. Keberadaan pasar tradisional Wajak
yang letaknya tepat di samping aliran Sungai Lesti pada stasiun Il menuju stasiun
I11 juga perlu diperhatikan sumbangsih sumber logam timbal. Adanya limbah cair
berupa pencucian sayur-sayuran dan berbagai jenis macam ikan maupun limbah
padat yang berupa sampah-sampah plastik dan kertas menyebabkan keberadaan
logam timbal (Pb) diperairan.

Adapun sumber pengkayaan fosfat dapat berasal dari limbah domestik
masyarakat. Menurut WHO & European Commision (2002), pengkayaan fosfor
terutama berasal dari limbah rumah tangga dan industri, termasuk detergen

berbahan dasar fosfor. Sedangkan keberadaan nitrat pada stasiun I, 1l dan Il ini
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dapat berasal dari berbagai macam kotoran, baik kotoran hewan maupun manusia,
karena seperti diketahui kotoran sendiri banyak mengandung ammonia yang
merupakan bentuk nitrogen diperairan. Selain itu, dapat berasal dari pembusukan
sisa tanaman maupun hewan.

Keberadaan logam timbal, fosfat dan nitrat dalam air sungai dapat
berubah-ubah tergantung lingkungan dan iklimnya. Akan tetapi, kandungan logam
timbal dalam organisme air biasanya akan selalu bertambah dari waktu ke waktu
atau dari satu stasiun ke stasiun yang lain karena sifat dari logam yang
bioakumulatif pada jaringan hidup. Hal ini berarti bahwa semakin tingginya kadar
logam timbal di perairan Sungai Lesti membuat kandungan logam timbal pada
tanaman kangkung air juga akan semakin tinggi.

Gambar 4.2 menunjukkan kenaikan yang cukup tinggi pada stasiun IV
menuju stasiun V. Kenaikan kadar logam timbal pada tanaman kangkung air ini
dapat diakibatkan dari aktivitas masyarakat diantaranya pertanaian dan aktivitas
pemakaian kendaran. Pada sepanjang aliran sungai di stasiun IV menuju stasiun V
akan banyak ditemukan pada sempadan Kiri dan kanan aktivitas pertanian yang
dilakukan oleh masyarakat setempat. Terdapatnya aktivitas pertanian yang tinggi
yang dilakukan oleh masyarakat setempat tentu menjadi perhatian besar, sebab
dengan meningkatnya aktivitas pertanian mengakibatkan semakin tingginya
kebutuhan pupuk maupun pestisida yang diperlukan. Semakin meningkatnya
kebutuhan pupuk dan pestisida maka tidak menutup kemungkinan akan semakin
tingginya kadar logam timbal (Pb) yang akan ditemukan, baik pada tanah
pertanian, tanaman yang tumbuh disekitar area pemupukan maupun pada

sepanjang aliran sungai yang melewati aktivitas pertanian tersebut.
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Aktivitas pemupukan yang dilakukan secara terus-menerus akan
berdampak pada meningkatnya kandungan organik pada tanah basah yang juga
meningkatkan kapasitas tukar kation (KTK) tanah tersebut. Meningkatnya KTK
pada tanah akan menyebabkan meningkatnya nilai pH dari tanah tersebut.
Kenaikan pH tanah akan dapat mengakibatkan kandungan logam timbal pada
tanah pertanian meningkat yang selanjutnya akan dibawa ke aliran sungai oleh air
tanah (Darmono, 2001).

Alloway (1995) menjelaskan bahwa penggunaan pupuk fosfat dan pupuk
kandang secara berlebihan dapat mengakibatkan kandungan logam timbal sebesar
7-225 ppm dan 1-27 ppm. Pestisida juga memberikan masukan logam berat ke
dalam tanah. Serapan pestisida oleh tanaman tergantung pada dosis pemberian
pestisida, jenis tanah, dan kemampuan tanaman menyerap pestisida. Penelitian
yang dilakukan oleh Siaka, dkk (2015) mengenai keberadaan logam berat timbal
pada tanah pertanian, didapatkan kadar logam timbal pada tanah pertanian sebesar
14,0484-16,1072 mg/kg.

Selain pertanian, adanya logam Pb dalam tanaman kangkung air dapat
disebabkan oleh tingginya aktivitas transportasi kendaraan di jalan raya sekitar
lokasi pengambilan sampel di stasiun V. Penggunaan aktivitas kendaraan
menghasilkan gas buangan yang mengandung bahan pencemar logam Pb. Logam
Pb di udara dapat turun hingga akhirnya terakumulasi ke tanaman kangkung air
melalui pengkristalan Pb di udara dengan bantuan air hujan.

Selain limbah pertanian dapat menyumbangkan logam timbal ke perairan
maupun ke tanaman air, limbah pertanian juga memberikan sumbangsih terhadap

keberadaan unsur fosfat dan nitrat di perairan sungai. Menurut Morse, et al (1993)
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fosfat dapat berasal dari 16 persen penggunaan pupuk pertanian, 34 persen limbah
peternakan dan 50 persen total fosfat berasal dari limbah pertanian. Baldock, et al
(1996) mengungkapkan bahwa sekitar 55 persen keberadaan unsur fosfat di
sungai berasal dari limbah pertanian.

Dalam air alam konsentrasi nitrat biasanya kurang dari 1 mg/L, sumber
buatan manusia menjadikan naik di atas 3 mg/L. Masuknya nitrat kedalam badan
sungai disebabkan run off dari pemberian pupuk. Menurut WHO & European
Commision (2002), sumber utama pengkayaan nitrogen adalah run-off yang
berasal dari lahan pertanian. Kemungkinan lain penyebab konsentrasi nitrat tinggi
ialah pembusukan sisa tanaman dan hewan. Nitrogen terdapat juga dalam bentuk
molekul-molekul protein pada organisme yang telah mati kemudian diuraikan
menjadi bentuk-bentuk anorganik oleh serangkaian organisme pengurai
terutama bakteri pembusuk nitrat (Koesoebiono, 1980).

Tingginya kandungan logam timbal pada tanaman kangkung air maupun
kandungan fosfat dan nitrat di perairan Sungai Lesti pada stasiun V
mengakibatkan kadar timbal (Pb) pada tanaman kangkung air memiliki nilai di
atas ambang batas yaitu 0,5 mg/kg. Selain kandungan logam timbal pada tanaman
kangkung air, kandungan fosfat dan nitrat di perairan Sungai Lesti memiliki nilai
di atas ambang yaitu sebesar 10 ppm untuk kandungan nitrat dan 0,2 ppm untuk
kandungan fosfat di perairan.

Gambar 4.2 menunjukkan pada stasiun VI dan VII didapatkan kandungan
logam timbal, fosfat dan nitrat yang cukup tinggi. Tingginya kandungan logam
timbal pada stasiun VI dan VII tidak terlepas dari keberadaan industri pabrik

kertas, pertanian dan Sungai Brantas. Stasiun pengambilan sampel tanaman
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kangkung air yang terletak di Waduk Sengguruh yang merupakan tempat
bertemunya aliran Sungai Lesti dengan Sungai Brantas yang juga bertepatan
dengan aktivitas industri pabrik kertas dan pertanian yang dilakukan oleh warga
sekitar.

Keberadaan Sungai Brantas pada stasiun VI dan VIl ini dapat menjadi
pertimbangan tingginya kandungan logam timbal pada sampel tanaman kangkung
air. Priyatna, dkk (2016) yang melakukan analisis pada air Sungai brantas dan
didapatkan kadar logam timbal sekitar 0,05 ppm. Selain keberadaan Sungai
Brantas, tingginya kadar logam timbal pada stasiun VI disinyalir disebabkan oleh
adanya buangan limbah dari pabrik kertas.

Pabrik kertas di desa Gampingan kabupaten Malang berdiri sejak tahun
1995 yang merupakan cabang dari pabrik kertas PT Tjiwi Kimia Tbk, dengan
waktu beridiri yang cukup lama tidak menutup kemungkinan terjadinya
pengkroposan alat-alat baik berupa tangka aerasi maupun saluran pipa air.
Penggunaan bahan kimia dalam proses pressing dan sebagai bahan utama dimana
campuran antara Pb+Cr+Mo dan Cl sebagai pewarna, tidak menutup
kemungkinan adanya logam timbal maupun bahan organik lainnya seperti fosfat
maupun nitrat. Hasil wawancara Irfanto (2009) dengan salah satu karyawan
bagian teknisi pengolahan limbah, menjelaskan bahwa buangan akhir air limbah
pabrik kertas mengandung air buangan (sludge) yang mengandung ClI, Al, Hg, Pb,
Cu, Mn bahan organik serta endapan yang tinggi. Sedangkan pada stasiun VI,
tingginya kadar logam timbal, fosfat dan nitrat kemungkinan besar diakibatkan

oleh limbah pertanian yang dihasilkan oleh warga sekitar, karena pada area
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Waduk Sengguruh dipenuhi oleh pertanian yang dilakukan oleh masyarakat
sekitar area Waduk Sengguruh.

Tingginya kandungan logam timbal pada tanaman kangkung air maupun
kandungan fosfat dan nitrat di perairan Sungai Lesti pada stasiun VI dan VII
mengakibatkan kandungan logam timbal pada tanaman kangkung air memiliki
nilai di atas ambang batas yaitu sebesar 0,5 mg/kg. Selain kandungan logam
timbal pada tanaman kangkung air, kandungan fosfat dan nitrat di perairan Sungai
Lesti memiliki nilai di atas ambang batas yaitu sebesar 10 ppm untuk kandungan
nitrat dan 0,2 ppm untuk kandungan fosfat di perairan. Selain karena faktor
industri dan pertanian, tingginya kandungan fosfat dan nitrat di stasiun VI dan VII
diakibatkan karena adanya keberadaan eceng gondok yang melimpah pada area
Waduk Sengguruh. Penelitian Christanty, dkk (2015) mengungkapkan bahwa
peningkatan pertumbuhan biomassa eceng gondok akan dapat mengakibatkan
peningkatan kandungan nitrat dan fosfat diperairan sungai.

Pada Gambar 4.2 dari stasiun Il menuju stasiun IV terjadi penurunan
penyerapan kandungan logam timbal (Pb) oleh sampel tanaman kangkung air
yang diikuti oleh penurunan kandungan fosfat dan nitrat pada perairan Sungai
Lesti. Faktor keberadaan sumber pencemar yang rendah sangat mempengaruhi
terhadap rendahnya kandungan logam timbal pada tanaman kangkung air dan
kandungan fosfat maupun nitrat pada air Sungai Lesti pada stasiun IV.
Keberadaan logam berat pada stasiun ini disinyalir hanya berasal dari stasiun Il
dalam hal ini yaitu aktivitas rumah tangga. Melihat jarak aliran sungai dari stasiun
Il menuju stasiun 1V yang cukup jauh mengakibatkan limbah yang mengandung

logam berat maupun bahan organik yang terbawa oleh arus sungai mengalami
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pengendapan ketika menuju aliran sungai berikutnya. Hal ini sesuai dengan
pendapat Ruyitno (1991), logam berat yang masuk dalam perairan akan
mengalami pengenceran selanjutnya dipekatkan dengan melalui proses fisika
yaitu dengan cara pengendapan dan akhirnya logam berat tersebut akan
mengendap di dalam dasar perairan yang mengakibatkan kandungan logam timbal
pada tanaman kangkung air menurun. Jarak lokasi stasiun IV dengan sumber
pencemar juga berpengaruh terhadap besarnya kadar timbal (Pb), fosfat dan nitrat
di perairan sungai. Pada jarak yang lebih dekat akan mempunyai kadar Pb, fosfat
dan nitrat yang lebih besar dibandingkan dengan jarak yang jauh.

Rendahnya sumber pencemar dan jauhnya jarak sumber pencemar pada
stasiun IV mengakibatkan kandungan logam timbal pada tanaman kangkung air
rendah sehingga kandungan timbal yang dimiliki berada di bawah ambang batas
yaitu sebesar 0,5 mg/kg. Hal yang sama terjadi pada kandungan fosfat dan nitrat
di perairan Sungai Lesti, keberadaan sumber pencemar yang rendah
mengakibatkan kandungan fosfat dan nitrat berada di bawah ambang batas yang

sudah ditetapkan yaitu sebesar 10 ppm untuk nitrat dan 0,2 ppm untuk fosfat.

4.5 Pengaturan Alat Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Pengaturan alat bertujuan untuk memperoleh populasi atom pada tingkat
dasar yang paling banyak dalam nyala api yang dilewati oleh radiasi. Atom-atom
akan menyerap tenaga radiasi yang khas, sehingga berubah ke keadaan
tereksitasi. Semakin banyak atom pada keadaan dasar maka radiasi yang diserap

makin banyak pula, sehingga akan diperoleh serapan yang maksimum.
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Spektroskopi Serapan Atom (SSA) berprinsip pada absorpsi cahaya oleh
atom. Atom-atom akan menyerap cahaya tersebut pada panjang gelombang
tertentu, tergantung pada sifat unsurnya. Logam timbal (Pb) akan menyerap pada
panjang gelombang 283,3 nm. Cahaya pada panjang gelombang ini mempunyai
cukup energi untuk mengubah tingkat elektronik atom timbal (Pb) sehingga
menghasilkan garis spektrum yang tajam. Larutan sampel hasil destruksi yang
mengandung logam timbal (Pb) dalam bentuk garam akan diubah menjadi
aerosol dan berdisosiasi menjadi bentuk atom-atomnya (M°). Sebagian atom
akan teresksitasi secara termal oleh nyala, tetapi kebanyakan atom akan tetap
tinggal sebagai atom netral pada tingkat energi terendah. Atom-atom yang
berada pada tingkat energi terendah kemudian akan menyerap cahaya yang
dipancarkan oleh sumber cahaya.

Senyawa organik yang menempel pada logam yakni Pb(CH20) pada saat
di destruksi menggunakan HNOs akan menjadi Pb(NOgz)2 sehingga memiliki
bilangan oksidasi +2. Selanjutnya sampel hasil destruksi akan masuk pada
nebulizer yang kemudian akan dikabutkan yang berarti Pb(NO3)> menyebar
tidak berkumpul menjadi satu. Selanjutnya sampel yang masuk pada burner,
nitrat tersebut kembali diuapkan dan Pb menjadi atom. Berikut adalah reaksi
atomisasi Pb?* yang memiliki bilangan oksidasi +2 berubah menjadi Pb tidak
bermuatan:
Destruksi ~ : Pb(CH202)2 + 2 HNO3 —» Pb(NO3); + CO2 + H20
Nebulizer : Pb(NO3)20y — Pb(NO3)2)
Burner : Pb(NO3)2 —» Pb%* + 2NO*

Pb* —»Pb + 2e
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Optimasi alat bertujuan untuk mencari kondisi optimum suatu alat untuk
menghasilkan respon terbaik. Kondisi optimum analisis suatu unsur diperoleh
dengan mengukur serapan maksimum unsur tersebut pada setiap perubahan
parameter panjang gelombang, laju alir asetilen, arus lampu, lebar celah, laju alir

cuplikan, dan tinggi pembakar.

Tabel 4.3 Kondisi Optimum Peralatan SSA Logam Timbal (Pb)

Parameter Satuan Timbal (Pb)
Panjang gelombang Am 283,3
Laju Alir Asetilen L/menit 2,0
Laju Alir Udara L/menit 10,0
Kuat Arus HCL MA 10,0
Lebar Celah Nm 0,7
Tinggi Burner Nm 2,0

Tinggi pembakar yang digunakan untuk analisis logam timbal (Pb) dengan
SSA sebesar 2,0 Nm. Optimasi tinggi pembakar yang digunakan untuk
mendapatkan populasi atom yang terbanyak sehingga pembakaran tepat pada
lintasan energinya. Optimasi laju alir gas pembakar dan oksidan sangat
berpengaruh pada suhu pengatoman. Apabila gas pembakar untuk energi
pengatoman kurang, maka akan dihasilkan pengatoman yang kurang sempurna.

Laju alir gas pembakar yang paling baik digunakan 10,0 L/menit.

4.6 Pembuatan Kurva Standar

Kurva standart merupakan kurva yang dibuat dari sederetan larutan standar
yang masih dalam batas linearitas sehingga dapat diregresilinierkan (Rohman,

2007). Pembuatan larutan standart diawali dengan membuat larutan standart
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timbal (Pb) 10 mg/L dengan cara memindahkan 1 mL larutan stock 1000 mg/L ke
dalam labu ukur 100 mL, kemudian diencerkan sampai tanda batas. Selanjutnya
dibuat larutan standar timbal (Pb) 0,1 mg/L; 0,2 mg/L; 0,4 mg/L; 0,8 mg/L dan
1,4 mg/L dengan cara memipet 0,5 mL; 1,0 mL; 2,0 mL; 4,0 mL; dan 7,0 mL dan
diukur pada panjang gelombang 283,3 nm.

Dalam pembuatan kurva standar, kurva yang terbentuk harus linier, hal ini
merupakan syarat agar hasil analisis lebih akurat. Kurva standar dibuat dengan
persamaan regresi linier yaitu y = ax + b, dimana y adalah absorbansi yang
digunakan sebagai absis. Oleh karena itu konstanta yang ditentukan oleh Slope
adalah nilai a dan b. Perbandingan antara kurva absorbansi dengan larutan
standart akan memperoleh kurva garis lurus.

Berdasarkan data yang diperoleh kemudian dibuat kurva standar dengan
membandingkan konsentrasi larutan standar (x) terhadap absorbansinya (y),
sehingga dapat ditentukan persamaan garis regresi liniernya. Kurva standar logam

timbal ditunjukkan pada Gambar 4.3

Kurva Standar Pb

0.045
0.04
0.035
0.03 y=0.027x+0.002
0.025 R? =0.9958

0.02 =
0.015
0.01
0.005 +

Absorbansi

0 0.2 04 0.6 0.8 1 1.2 1.4 16
Konsentrasi (mg/L)
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Gambar 4.3 Kurva standar Pb
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Berdasarkan Gambar 4.3 menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi
semakin tinggi pula absorbansi, sehingga persamaan dari kurva standar logam
timbal (Pb) didapatkan persamaan linear y = 0,027x + 0,002 dimana y adalah
absorbansi, a adalah slope, x adalah konsentrasi sedangkan b adalah intersep.
Sehingga didapatan nilai koefisien korelasi (r?) sebesar 0,9958 dimana nilai ini
mendekati +1 yaitu menunjukan bahwa respon yang diberikan oleh alat terhadap
konsentrasi analit telah memenuhi syarat. Setelah didapatkan hasil tersebut dapat
dibuktikan bahwa Instrumen Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) dalam
kondisi baik dan persamaan garis lurus yang diperoleh dapat digunakan untuk
menghitung konsentrasi sampel karena terdapat hubungan yang linier antara

konsentrasi (C) dengan absorbansi (A).

4.7 Kajian Hasil Penelitian Menurut Perspektif Islam

Berdasarkan hasil penelitian, didapatkan konsentrasi logam timbal (Pb)
rata-rata pada sampel tanaman kangkung air sebesar 0,2183- 2,9396 ppm dengan
kandungan nitrat pada Sungai Lesti sebesar 4,116- 15,37 ppm dan kandungan
fosfat sebesar 0,082- 1,35 ppm. Kandungan logam timbal (Pb) pada tanaman
kangkung air setelah dianalisis ternyata pada beerapa stasiun berada di atas
ambang batas maksimum yang telah ditetapkan oleh BPOM tahun 2014 dan SNI
tahun 2009 sebesar 0,5 mg/kg. Sedangkan kandungan nitrat dan fosfat pada air
sungai Lesti pada beberapa stasiun berada di atas ambang batas maksimum yang
telah ditetapkan oleh Peraturan Pemerintah No. 82 Tahun 2001 yaitu sebesar 10

ppm untuk nitrat dan 0,2 ppm untuk fosfat.
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Terjadinya pencemaran yang disebabkan oleh masuknya berbagai limbah
dari rumah-rumah penduduk, pertanian serta pembuangan limbah dari pabrik
menjadi salah satu penyebab kerusakan ekosistem perairan, akibatnya kualitas
perairan juga menurun. Firman Allah SWT dalam surat Asy-Syu’ara ayat 183

tentang larangan berbuat kerusakan.

@) Geads p2)V1 G 5885 V5 SR TET e, 2208 Y
Artinya: “Dan janganlah kamu merugikan manusia pada hak-haknya dan
janganlah kamu merajalela di muka bumi dengan membuat kerusakan” (QS. Asy
Syu’ara ayat 183).

Rasulullah SAW bersabda berkaitan dengan larangan berbuat kerusakan
yang diriwayatkan oleh Abu Daud.

P dwb B e Gl gkl b
Artinya: “Barang siapa yang menebang pepohonan, maka Allah akan
mencelupkannya ke dalam neraka.”

Firman Allah SWT dan hadits Rasulullah SAW menjelaskan kepada kita
sebagai ummat Islam agar mematuhi perintah-Nya dan menjauhi larangan-Nya,
dan mengerjakan segala yang ma’ruf, baik, bermanfaat dan dicintai serta melarang
dari segala yang buruk, contohnya penebangan pohon secara liar yang
mengakibatkan kerusakan darat serta pembuangan limbah ke badan aliran sungai
yang mengandung logam berat yang sangat membahayakan kehidupan manusia,
tumbuhan dan hewan di sekitar kawasan pembuangan limbah. Seharusnya kita
sebagai ummat Islam menghindari pencemaran lingkungan dalam bentuk apapun,

karena Allah tidak menyukai orang-orang yang berbuat kerusakan (Abdullah,

2007).
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Pembuangan limbah berbahaya yang mengandung logam berat, sangat
membahayakan kehidupan manusia, tumbuhan dan hewan di sekitar kawasan
pembuangan limbah. Hal ini merupakan suatu tindakan yang tidak disukai Allah
SWT. Sebagai seorang mukmin, diperlukan kesadaran dalam upaya pencegahan
terhadap pembuangan limbah yang dilakukan secara tidak bertanggung jawab.
Islam sebagai agama pembeda antara yang baik dan buruk tidak menyukai
tindakan yang bersifat merusak, sebagaimana Allah SWT sebutkan dalam Al

Qur’an surat Al A’raf ayat 85 yaitu:

C
:: wfgjﬁrﬁé r&:.)’ S ‘Sw/" ’\l;_/suaJY\dbMYj

Artinya: “......dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi sesudah
Tuhan memperbaikinya. Yang demikian itu lebih baik bagimu jika betul-betul
kamu orang-orang yang beriman" (QS. Al- A’raf: 85).

Dalam Tafsir Ibnu Katsir maksud dari ayat di atas adalah suatu pesan
kepada kita supaya mendengarkan seruan dari para Rasul. Sebagai umat islam kita
seharusnya sadar bahwa Allah telah memberikan nikmat-Nya disekitar Kita,
kewajiban Kkita sebagai orang islam menjaga pemberian-Nya, serta tidak

melakukan hal-hal yang dapat merusak lingkungan yang berada disekitar kita

(Abdullah, 2007).

Hasil penelitian yang dilakukan menunjukkan tingginya kadar logam berat
timbal pada tanaman kangkung air dan kandungan nitrat serta fosfat pada air
Sungai Lesti Kabupaten Malang. Penyebab tingginya kadar logam timbal dan
kandungan nitrat serta fosfat tidak terlepas dari aktivitas masyarakat sekitar aliran
Sungai Lesti yang membuang berbagai macam limbah ke badan aliran Sungai

Lesti. Oleh Karena itu, diperlukan kesadaran bagi semua masyarakat untuk
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bersama-sama menjaga keindahan alam ini dengan cara tidak membuang berbagali

macam jenis limbah ke badan aliran sungai.



BAB V
PENUTUP
51  Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian terhadap kadar logam timbal pada tanaman
kangkung air secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dapat diambil kesimpulan
sebagai berikut:
1. Hasil analisis berdasarkan konsentrasi yang terukur menunjukkan metode
destruksi basah tertutup microwave memiliki konsentrasi yang sedikit
lebih tinggi dibandingkan dengan refluks.
2. Analisis kadar logam timbal menggunakan destruksi microwave pada
masing-masing sampel tanaman kangkung air tiap stasiun I, 11, Il1, IV, V,
VI dan VII secara berturut — turut sebesar 0,2183 mg/kg; 0,2923 mg/kg;
0,4483 mg/kg; 0,3305 mg/kg; 2,6131 mg/kg; 2,936 mg/kg dan 2,8452
mg/kg.
5.2  Saran

Berdasarkan pada penelitian yang dilakukan, ada beberapa hal yang perlu
dilakukan untuk memperbaiki dan mengembangkan penelitian sebelumnya, antara
lain:

1. Perlu dilakukan analisis kadar logam berat lain seperti kadmium pada
tanaman kangkung air di Sungai Lesti Kabupaten Malang serta perlu
dilakukan analisis penentuan kandungan timbal (Pb) pada masing-masing

bagian pada tanaman kangkung air seperti akar, batang dan daun.

69
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2. Perlu dilakukan penambahan EDTA 1 M pada sampel untuk analisis
logam timbal sehingga diperoleh serapan yang maksimal dan stabil pada

pembacaan Spektroskopi Serapan Atom (SSA).
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LAMPIRAN

Lampiran 1: Rancangan Penelitian

Pengabilan dan
Pengawetan sampel

}

Pengaturan Spektroskopi Serapan Atom (SSA) Logam Pb

|

Pembuatan Larutan Sténdar Pb 0,1 mg/L;0,2
mg/L;0,4 mg/L;0,8 mg/L;1,4 mg/L

v

Preparasi Sampel Tanaman Kangkung Air

Penentuan Metode Destruksi Basah Tertutup
Terbaik Menggunakan Refluks dan Microwave

!

Preparasi Sampel Tanaman Kangkung Air

!

Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb)
dalam Sampel Tanaman Kangkung Air
serta Pengukuran Parameter Pendukung

!

Analisis data dengan Metode Uji Varian
One Way Annova
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Lampiran 2 : Diagram Alir
1. Pengaturan Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Alat SSA

- diatur panjang gelombang 283 nm
- diatur laju alir asetilen 2 L/menit
- diatur laju alir udara pada 10,0 L/menit

- diatur lebar celah 0,5 nm

- diatur kuat arus 5 mA
Hasil

2. Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Larutan baku standar Pb (NOs), 1000

NN

- diambil 1 mL dan dimasukkan dalam labu ukur 100 mL

- diencerkan menjadi 100 ppm sampai tanda batas
Larutan induk Pb 10

- diambil 0,5 mL; 1 mL; 2 mL; 4 mL dan 7 mL masing-masing
dimasukkan dalam labu ukur 50 mL dan diencerkan sampai tanda
batas sehingga diperoleh larutan standar Pb 0,1 mg/L; 0,2 mg/L; 0,4
mg/L; 0,8 mg/L dan 1,4 mg/L

- dianalisis sederetan larutan standar Pb dengan Spektroskopi Serapan
Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283 nm.

Larutan Induk 1000 ppm
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3. Preparasi Penentuan Destruksi Basah Terbaik

Tanaman Kangkung Air

— Diambi sampel tiap stasiun dan digabung menjadi satu

— Dipotong kecil-kecil bagian batang dan daun

Dihaluskan menggunakan mortal dan alu

— Diambil sebanyak 2 gram untuk kemudian dilakukan analisis

penentuan destruksi terbaik dengan refluk dan microwave

Hasil

4. Destruksi Sampel Menggunakan Refluks

Sampel Tanaman Kangkung
- Diambil sebanyak 2 gram

- Dimasukkan dalam labu alas bulat

- Didestruksi dengan 6 mL HNOz 65% dan 2 mL H20> 30%

- Dipasang serangkaian alat refluks

- Dipanaskan sampel dengan menggunakan suhu sekitar 80°C hingga
larutan jernih kemudian didinginkan

- Disaring hasil destruksi refluks dengan kertas Whatman no 42

- Dianalisis logam timbal dengan menggunakan Spektroskopi

Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283 nm

Hasil
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5. Destruksi Sampel Menggunakan Microwave

Sampel Tanaman Kangkung

Diambil sebanyak 2 gram

Dimasukkan vessel

Didestruksi dengan 6 mL HNO3 65% dan 2 mL H,O2 30%
Dipasang sensor suhu dan tekanan

Diklik tombol start

Ditunggu hingga proses digest selesai dan ditunggu hingga suhu
tidak panas, sekitar 60 derajat

Dibuka vessel dari microwave lalu di saring dengan Kertas
Whatman no 42

Dianalisis logam timbal dengan menggunakan Spektroskopi

Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283 nm

Hasil




Lampiran 3: Perhitungan
1. Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)
a. Pembuatan larutan 1000 ppm menjadi 10 ppm
M1x Vi=M2x V2
1000 mg/L x V1 =10 mg/L x 100 mL

_ 100mL x10 mg/L
4 1000mg/L

Vi=1mL
Sehingga larutan 10 ppm dibuat dengan cara dipipet 1 mL dari larutan

induk 1000 ppm kedalam labu takar 100 mL kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas
b. Pembuatan larutan standar 0,1 mg/L
Mi1xX Vi=Mzx V2
10 mg/L x V1 = 0,1 mg/L x 50 mL

S0mL x 0,1 mg/L
V1=
10 mg/L

V1=05mL
Sehingga larutan 0,1 ppm dibuat dengan cara dipipet 0,5 mL dari larutan

induk 10 ppm kedalam labu takar 50 mL kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas
c. Pembuatan larutan standar 0,2 mg/L
M1X V1= M:2X V2
10 mg/L x V1 =0,2 mg/L x 50 mL

S50 mL x 0,2 mg/L
Vi=
10mg/L

Vi=10mL
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Sehingga larutan 0,2 ppm dibuat dengan cara dipipet 1,0 mL dari larutan
induk 10 ppm kedalam labu takar 50 mL kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas
d. Pembuatan larutan standar 0,4 mg/L
M1xVi=M2x V2
10 mg/L x V1 = 0,4 mg/L x 50 mL

50 mL x 0,2 mg/L
V1=
10mg/L

V1i=2,0mL
Sehingga larutan 0,4 ppm dibuat dengan cara dipipet 2,0 mL dari larutan

induk 10 ppm kedalam labu takar 50 mL kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3z 0,5 M sampai tanda batas
e. Pembuatan larutan standar 0,8 mg/L
Mi1x Vi=M:2x V2
10 mg/L x V1 =0,8 mg/L x 50 mL

50 mL x 0,8 mg /L
Vi=
10 mg/L

V1i=4,0mL
Sehingga larutan 0,8 ppm dibuat dengan cara dipipet 4,0 mL dari larutan

induk 10 ppm kedalam labu takar 50 mL kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3z 0,5 M sampai tanda batas
f. Pembuatan larutan standar 1,4 mg/L
Mi1x Vi=Mz2x V2

10 mg/L x V1 =1,4 mg/L x 50 mL

_ S0mLx14mg/L
v = Emxiime/t
10 mg/L

V1=7,0mL
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Sehingga larutan 1,4 ppm dibuat dengan cara dipipet 7,0 mL dari larutan
induk 10 ppm kedalam labu takar 50 mL kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas

2. Pembuatan HNO3 0,5 M

Diketahui : p HNO3 65 % = 1,39 gr/cm?

= 1390 gr/L
Mr HNO3 = 63 gr/mol
65 gr HNO3
HNO3 =
100 gr Larutan
1390 gr _ 100 gr
11. . v
v 4 100 grx 1L
1390 gr
Vv =0,0719L
nHNO3 B
63 gr/mol
NHNO3 =1,0318 mol
M HNOs =
M HNOs _ 1,0318 mol
0,0719 L
M HNO3 =14,3505 M
M1 X V1 =Mz x V2

14,3505 M x V1= 0,5Mx 500 mL

05 M=x500mL
V1 =
14,3505 M




V1

=17,42mL

3. Hasil Uji Linieritas Dan Sensitivitas

0.045
0.04
0.035
0.03
0.025
0.02
0.015
0.01
0.005

Absorbansi

4. Hasil Uji Akurasi
a. 0,1ppm
y
0,0058
0,0058- 0,002

X

% Recorvery

b. 0,2 ppm
y
0,0082

0,0082- 0,002

0.2

Kurva Standar Pb

y =0.027x+0.002
R =0.9958

0.4 0.6 0.8 1

Konsentrasi (mg/L)

=0,027x + 0,002
=0,027x + 0,002
=0,027x
=0,1407 ppm

0,1407 ppm
=——x100%
0,1 ppm

=140,7%

=0,027x + 0,002
=0,027x + 0,002

=0,027x

12

14

16
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% Recorvery

0,4 ppm

y

0,0126
0,0126- 0,002

X

% Recorvery

. 0,8ppm

y

0,0229
0,0229- 0,002

X

% Recorvery

1,4 ppm

y

0,0400
0,0400- 0,002

X

=0,2296 ppm

0,22%95ppm

0,2 ppm

=1148%

x 100 %

=0,027x + 0,002

=0,027x + 0,002

=0,027x

=0, 3926 ppm

0,3926 ppm

0,4 ppm

=98,15%

x 100 %

=0,027x + 0,002

=0,027x + 0,002

=0,027x

=0,7741 ppm

0,7741 ppm

0,8 ppm

=96,759 %

x 100 %

=0,027x + 0,002

=0,027x + 0,002

=0,027x

=1,4074 ppm

84



85

1,4074 ppm

% Recorvery x 100 %

1,4 ppm
=100,529 %

5. Perhitungan Kadar Logam Timbal (Pb) pada menggunakan Variasi Metode
Destruksi Basah Tertutup

a. Kadar yang terbaca instrument

Metode Destruksi Kadar Logam Timbal (Pb) mg/Kg

(8 mL) Ulangan1  Ulangan 2 Ulangan 3
Microwave (6 mL

HNOg+ 2mL H;05) 0,079 0,078 0,075
Refluks (6 mL

HNOg+ 2mL H;05) 0,055 0,063 0,077

b. Kadar sebenarnya
Metode Destruksi Kadar Logam Timbal (Pb) mg/Kg
(8 mL) Ulangan1 Ulangan2  Ulangan 3

Microwave (6 mL

HNOg+ 2mL H;05) 0,3152 0,3112 0,2995
gl 0,2183 0,2501 0,3051

HNOs+ 2mL H»0y)

e Microwave

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

[0,0?9 %} x8x 1073 L

J'l'fl ==
(2,005 x 1073 kg)
=0,3152 mg/Kg
(D,D?B %} x8x1073L
M2 =

(2,005 x 1073 kg)

=0,3112 mg/Kg
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(ﬂ,ﬂ?S %} x8x1073L

M3 =
(2,003 x 102 kg)

=0,2995 mg/Kg
e Refluks

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

(u,n55%] x8x107% L

R1 =
(2,016 x 1073 kg)
=0,2183 mg/Kg
(0,06378) x8x107° L
R2 =
(2,015 x 1073 kg)
=0,2501 mg/Kg
(007778) x8x107° L
R3 =
(2,019 x 1073 kg)
=0,3051 mg/Kg
6. Perhitungan Konsentrasi Timbal (Pb) dalam Kangkung Air pada Tiap Titik
Sampling
a Kadar yang terbaca instrument
Titik Metode destruksi basah tertutup terbaik
Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3
1 0,055 0,056 0,053
2 0,062 0,087 0,071
3 0,096 0,120 0,121
4 0,085 0,072 0,092
5 0,676 0,661 0,628
6 0,728 0,762 0,718
7 0,705 0,715 0,721

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



b. Kadar sebenarnya

Metode destruksi basah tertutup terbaik

Titik Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3
1 0,2196 0,2238 0,2115
2 0,2471 0,3469 0,2829
3 0,3832 0,4795 0,4823
4 0,3383 0,2869 0,3664
5 2,6986 2,6361 2,5045
6 2,9091 3,0434 2,8663
7 2,8102 2,8529 2,8725

e Titik Pertama

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

{:1:)55%) x8x107%L

T1=
(2,004 x 103 kg)

=0,2196 mg/Kg

{:1:)55%] x8x107%L

T2 =
(2,002 x 1072 ke)

=0,2238 mg/Kg

{DJGSE %) x8x 1073 L

T3 =
(1,003 x 1073 kg)

=0,2115 mg/Kg
e Titik Kedua

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

(\-:1-::152%} x8x10°°L

El=
(2,007 x 1073 kg)

=0,2471 mg/Kg



(n,ﬂa?%) x8x107% L

B = T 50062107 ke)
= 0,3469 mg/Kg
. (ﬂ,ﬂ?iﬂ %) x8x107%L
~ (2,009x107%kg)
=0,2829 mg/Kg
o Titik Ketiga

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

(0,096%] x8x107% L

Rl =
(2,004 x 1073 kg)

=0,3832 mg/Kg

(0,120%] x8x107% L

R2 =
(2,002 x 1072 kg)

=0,4795 mg/Kg

(u,121%} x8x107° L

R3 =
(2,007 x 103 kg)

=0,4823 mg/Kg
e Titik Keempat

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

(0,055%] x8x 1073 L

S1=
(2,010 x 102 kg)

=0,3383 mg/Kg

(n,u?z%) x8x107° L

52 =
(2,008 x 1073 kg)

=0,2869 mg/Kg
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(0,092%) x8x1073L

3=
(2,009 x 1073 kg)
=0,3664 mg/Kg
e Titik Kelima

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

[GJe?e %} x8x1073 L

Fi1=
(2,004 x 1072 kg)

=2,6986 mg/Kg

{01661 %} x8x107%1L

(2,006 x 1072 kg)

F1=

=2,6361 mg/Kg

{0,52.8 ) x8x107°L

F3 =
(2,007 x 1072 kg)

=2,5045 mg/Kg

e Titik Keenam

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

{o;za%) x8x 1073 L

LT —
(2,002 x 1072 kg)

=2,9091 mg/Kg

[-:1?52%] x8x 1073 L

(2,003 x 1073 kg)

02 =

=3,0434 mg/Kg

mg -3
(n,na - ]xaxm L

3=
(2,005 x 10~2 kg)

=2,8663 mg/Kg
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o Titik Ketujuh

Ks = (K.instrumen x V.sampel) / berat sampel

(n,:r‘nE %) x8x107% L

D1 =
(2,007 x 102 kg)

=2,8102 mg/Kg

(u,?15%) x8x10731L

D2 =
(2,005 x 102 kg)

=2,8529 mg/Kg

(n,?m%) x8x107% L

(2,008 x 1072 kg)

D3 =

=2,8725 mg/Kg
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Lampiran 4: Dokumentasi

Gambar 3. Sampel didestruksi Refluks
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Gambar 4. Sampel didestruksi Microwave
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Gambar 6. Gambaran Um
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KEMENTERIANAGAMBRI
UNIVERSITAS ISLAM NEGERI (UIN) MALIKI MALANG
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI

JURUSAN KIMIA

Gedung Sains dan Teknologi UIN Malang Lt.2 J1. Gajayana 50 Malang Telp./Fax +62341558933
www.um-malang ac.id Email: info uin@uin-malang.ac.id, kimia@uin-malang.ac.id
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