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ABSTRAK

Natasya, R. 2020. Penentuan Kadar Logam Berat Timbal (Pb) pada Kerang
Darah (Anadara granosa) dengan Metode Microwave Digestion
menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Jurusan Kimia,
Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik
Ibrahim Malang. Pembimbing 1: Diana Candra Dewi, M.Si; Pembimbing
2: M. Mukhlis Fahruddin, M.S.I; Konsultan: Suci Amalia, M.Sc.

Kata kunci: Timbal (Pb), Kerang Darah (Anadara granosa), Microwave
Digestion

Kerang darah (Anadara granosa) adalah salah satu jenis biota laut yang
mengandung protein dan dikonsumsi masyarakat. Kerang ini hidup di daerah
perairan Pantai Lekok, Kabupaten Pasuruan. Adanya aktivitas nelayan di perairan
dan limbah-limbah industri maupun rumah tangga yang masuk ke dalam pantai
membuat kerang terkontaminasi logam timbal (Pb). Kadar logam timbal (Pb) ini
dapat dianalisis menggunakan spektroskopi serapan atom (SSA) yang diawali
dengan destruksi tertutup menggunakan microwave.

Penelitian ini bertujuan untuk menentukan larutan pendestruksi, suhu, dan
waktu destruksi terbaik untuk menentukan kadar timbal pada variasi ukuran kerang
darah. Variasi komposisi larutan pendestruksi yang digunakan adalah HNO3z : H202
(1:1), HNOs : H202 (2:1), dan HNO3z : H202 (3:1), variasi suhu destruksi yang
digunakan adalah 160, 180, dan 200° C, dan variasi waktu destruksi yang digunakan
adalah 15, 30, dan 40 menit. Hasil larutan pendestruksi, suhu, dan waktu destruksi
terbaik akan digunakan untuk menentukan kadar logam timbal (Pb) pada kerang
darah berukuran kecil (1,0-2,0 cm), sedang (2,1-3,0 cm), maupun besar (> 3 cm).
Pengaruh beberapa variasi terhadap kadar timbal (Pb) dalam kerang dianalisa
menggunakan uji one way anova. Hasil larutan pendestruksi dan suhu destruksi
terbaik dengan hasil kadar timbal tertinggi pada kerang adalah HNO3 : H.O> (1:1)
pada suhu 200° C. Sedangkan hasil waktu destruksi terbaik tidak dapat diperoleh
karena tidak ada pengaruh variasi waktu destruksi terhadap kadar timbal dalam
sampel. Hasil rata-rata kadar logam timbal (Pb) dalam kerang darah berukuran kecil
(1,0-2,0 cm), sedang (2,1-3,0 cm), dan besar (> 3 cm) secara berurutan adalah 0,646
mg/kg; 1,750 mg/kg; 1,198 mg/kg. Kadar timbal (Pb) dalam kerang darah
berukuran sedang (2,1-3,0 cm) melebihi ambang batas yang ditetapkan oleh SNI
sebesar 1,5 mg/kg.
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ABSTRACT

Natasya, R. 2020. Determination of Lead (Pb) in Blood Clam (Anadara granosa)
with Microwave Digestion using Atomic Absorption Spectroscopy
(AAS). Chemistry Departement, Faculty of Science and Technology
Islamic State University of Maulana Malik Ibrahim Malang. Adviser 1:
Diana Candra Dewi, M.Si; Adviser 2: M. Mukhlis Fahruddin, M.S.I;
Consultant: Suci Amalia, M.Sc.

Keywords: Lead (Pb), Blood Clam (Anadara granosa), Microwave Digestion

Blood clam (Anadara granosa) is a type of marine biota that contains
protein and is consumed by the public. This clam lives in the waters of Lekok
Beach, Pasuruan Regency. The existence of fishing activities in the waters and
industrial and household wastes that enter the beach make the shells contaminated
with lead metal (Pb). Lead (Pb) metal content can be analyzed using atomic
absorption spectroscopy (AAS) which begins with closed destruction using a
microwave.

This study aims to determine the best solution, temperature, and digestion
time to determine lead levels in variations in the size of blood shells. The variation
of the composition of the reducing agent used is HNO3z:H202 (1:1), HNO3:H20:
(2:1), and HNOz:H20- (3:1), the variation of the destruction temperature used is
160, 180, and 200° C, and the destruction time variations used are 15, 30, and 40
minutes. The best destructing solution, temperature, and digestion time will be used
to determine the levels of lead metal (Pb) in small (1.0-2.0 cm), moderate (2.1-3.0
cm) blood vessels, or large (> 3 cm). The effect of some variations on lead levels
(Pb) in shellfish was analyzed using the one way annova test. The best destructing
solution results and the destruction temperature with the highest lead content in the
shells are HNOs:H20> (1:1) at 200° C. While the best digestion time results cannot
be obtained because there is no influence of the destruction time variation on the
lead content in the sample. The average yield of lead metal (Pb) in small-sized (1.0-
2.0 cm), medium (2.1-3.0 cm), and large (> 3 cm) blood shells, respectively, was
0.646 mg/kg; 1,750 mg/kg; 1,198 mg/kg. Lead levels (Pb) in medium-sized blood
shells (2.1-3.0 cm) exceed the threshold set by SNI of 1.5 mg/kg.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kerang darah (Anadara granosa) merupakan salah satu jenis kerang yang
digemari masyarakat karena mengandung banyak protein dan lemak (Daluningrum,
2009). Selain itu, kerang ini juga kaya akan zat besi yang berfungsi untuk
membentuk sel-sel darah yang hilang, dan berperan sebagai sumber alternatif asam
lemak, omega, dan vitamin (Hasyimi, dkk., 2018).

Habitat hidup kerang darah dapat ditemukan di wilayah perairan seperti
pantai. Pantai Lekok adalah salah satu pantai penghasil kerang yang terletak di Desa
Lekok, Kabupaten Pasuruan, Jawa Timur. Letak Pantai Lekok ini dekat dengan
beberapa industri seperti industri bahan makanan, industri pengalengan ikan dan
industri gula yang berpotensi menghasilkan limbah industri yang dapat mencemari
perairan Pantai Lekok, serta limbah yang dihasilkan dari bahan bakar perahu motor
di pelabuhan Lekok. Selain itu, pantai ini juga terletak di sekitar pemukiman
penduduk sehingga peluang tercemarnya limbah rumah tangga seperti sampah-
sampah dan deterjen serta korosi pipa-pipa air semakin meningkat.

Limbah-limbah tersebut mengandung beberapa jenis logam berat yang dapat
terakumulasi ke dalam biota laut yang hidup di dalamnya. Kerang merupakan salah
satu jenis biota laut yang paling efisien dalam mengakumulasi logam berat karena
merupakan hewan filter feeder yang hidup di dasar perairan dan terbenam dalam
substrat berlumpur (Sasnika, dkk., 2017), serta sumber makanannya yang berupa

fitoplankton, zooplankton, dan tumbuhan renik (Eshmat, dkk., 2014), sehingga



kemungkinan untuk menghindari bahan pencemar yang mencemari lingkungan
hidupnya sangat kecil dan peluang masuknya logam ke dalam tubuh kerang sangat
besar.

Logam berat yang terakumulasi dalam kerang sebagian besar disebabkan
karena pencemaran limbah akibat aktivitas manusia. Aktivitas manusia yang
semakin meningkat untuk memenuhi kebutuhan saat ini menyebabkan dampak
yang merugikan makhluk hidup di darat maupun di laut. Hal ini dibuktikan dengan

firman Allah SWT dalam QS. Ar-Rum (30) ayat 41 yang berbunyi:

Flad e o i el P ol EaeSy 2 5 e
Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut diakibatkan perbuatan
manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebagian dari (akibat)
perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”

Berdasarkan ayat di atas, Allah SWT menegaskan bahwa kerusakan yang terjadi di
daratan dan lautan disebabkan oleh perbuatan manusia yang seharusnya disadari.
Salah satunya yaitu pencemaran lingkungan di wilayah perairan oleh pembuangan
limbah-limbah industri maupun rumah tangga yang mengandung zat-zat kimia
berbahaya seperti logam berat dan terakumulasi dalam biota laut sehingga memberi
dampak negatif bagi kehidupan manusia dan biota laut. Oleh karena itu, kita sebagai
manusia harus dapat memanfaatkan, mengelola, serta memelihara alam semesta dan
segala ciptaan-Nya demi kelangsungan hidup manusia dan makhluk hidup lainnya.

Salah satu logam berat yang bersifat sebagai pencemar dan bersifat toksik
dalam tubuh adalah timbal (Pb) (Palar, 2004). Timbal (Pb) dapat diperoleh dari

bahan bakar bensin pada perahu motor yang mengandung Tetra Ethyl Lead (TEL)



dan Tetra Methyl Lead (TML) (Ardillah, 2016), asap kendaraan berupa PbCl,,
PbBr2, dan PbOx (Palar, 2004), dan penggunaan Pb asetat dalam uji laboratorium
industri gula. Pemaparan timbal (Pb) terhadap tubuh dapat menyebabkan kerusakan
organ tubuh meliputi sistem saraf, sistem pembentukan darah, ginjal, jantung, dan
sistem reproduksi. Akumulasi kadar timbal yang tinggi dalam darah akan
mengakibatkan sindroma saluran pencernaan, kerusakan ginjal, anemia, kerusakan
saraf pusat, dan perubahan tingkah laku (Amaral, dkk., 2010).

Menurut Ristanti, dkk (2013), batas maksimum akumulasi logam Pb
berdasarkan Standar Nasional Indonesia (SNI) No. 7387 untuk pangan jenis kerang-
kerangan (bivalvia), moluska, dan teripang adalah 1,5 mg/kg (1,5 ppm). Namun,
dalam penelitian yang dilakukan oleh Rahmawati (2015); Haryono, dkk (2017); dan
Afiati (2005), kadar logam timbal dalam kerang melebihi batas yang ditetapkan
olen SNI vyaitu sebesar 3,81; 1,5703+1,4662; dan 16,78 mg/kg. Hal ini
menunjukkan bahwa biota perairan sangat rentan terhadap kontaminasi logam berat
dalam perairan.

Secara teoritis, semakin besar cangkang suatu kerang maka semakin tua umur
kerang tersebut. Pertambahan umur ini berkaitan dengan semakin besarnya ukuran
suatu organisme, sehingga semakin besar ukuran biota air, maka akumulasi logam
berat semakin meningkat (Hutagalung, 1991). Berdasarkan hasil penelitian yang
dilakukan oleh Andrew, dkk (2014) kandungan logam Pb tertinggi terdapat pada
ukuran cangkang sedang (70-78 mm), kecil (57-69 mm), dan besar (80-90 mm)
berturut-turut yaitu 10,10 + 0,16; 9,50 * 0,48; dan 8,25 + 0,48 mg/kg, begitu juga
pada penelitian Yagin (2014), kadar logam Pb tertinggi yang diperoleh terdapat

pada ukuran cangkang sedang (4-6 cm), besar (6-8 cm), dan kecil (2-4 cm) sebesar



0,792; 0,37; dan 0,107 mg/kg. Hasil yang diperoleh tidak sesuai dengan teori,
namun sesuai dengan pernyataan oleh Rudiyanti (2009) dan Aunurohim (2006)
yang menyatakan bahwa kerang yang berukuran kecil memiliki kemampuan
akumulasi yang lebih besar dibandingkan dengan kerang yang berukuran lebih
besar karena proses pertumbuhan dan perkembangan kerang telah mengalami
puncaknya pada tahap ukuran sedang (masa produktif), dan mengalami penurunan
perkembangan pada tahap ukuran besar. Menurut Latifah (2011), ukuran kerang
dewasa berdiameter 6-9 cm, sedangkan Adriyani dan Mahmudiono (2009)
mengatakan ukuran kerang darah berkisar antara 2-4,5 cm. Dari hasil penelitian
sebelumnya, perlu adanya penentuan kadar Pb dengan beberapa variasi ukuran
kerang darah. Variasi yang dilakukan yaitu berukuran kecil (1,0-2,0 cm), ukuran
sedang (2,1-3,0 cm), dan ukuran besar (lebih dari 3 cm).

Metode yang digunakan untuk menganalisis kandungan logam berat timbal
(Pb) dalam kerang darah adalah metode destruksi basah tertutup menggunakan
microwave digestion. Metode ini dilakukan dengan adanya penambahan asam kuat
sebagai reagen pendestruksi dalam sistem tertutup yang akan menyebabkan
peningkatan suhu dan tekanan dalam kondisi pH rendah, kemudian dekomposisi
termal pada sampel akan meningkat sehingga logam akan larut. Keunggulan
metode ini antara lain membutuhkan waktu yang lebih singkat dan lebih efisien
(Gholami, dkk., 2016), menggunakan suhu tinggi dan mencegah hilangnya unsur-
unsur volatil (Esen dan Balci, 2008), serta menghasilkan kualitas destruksi yang
lebih baik dengan resiko kontaminasi rendah dibandingkan metode destruksi
terbuka seperti hot plate (Berghof, 2005). Hal ini dibuktikan dengan salah satu

penelitian yang dilakukan oleh Dimpe, dkk (2015), mengenai analisis logam pada



air limbah dan lumpur yang menunjukkan perbandingan %recovery (tingkat
akurasi) antara microwave digestion dan hot plate yaitu 94-104% dan 34%-90%.
Selain itu Geana, dkk (2011), menganalisis logam Pb dalam tanah menggunakan
metode microwave digestion menghasilkan konsentrasi sebesar 19,6+4,3 mg/kg
sedangkan pada metode hot plate sebesar 13,2+3 mg/kg.

Demirel, dkk (2008) mengatakan bahwa campuran asam HNOs dan H20-
dapat menghasilkan recovery paling tinggi dibandingkan dengan campuran asam
HNOs-HCI, dan HNOs3-H>SO.. Penggunaan asam mineral dan H2O: akan
mendekomposisi sampel organik secara sempurna (Muinde, dkk., 2013). Beberapa
penelitian mengenai analisis logam Pb dalam ikan menurut Hassan, dkk (2015)
menggunakan larutan pendestruksi HNOs + H20> (1:1) menghasilkan kadar timbal
sebesar 9,000£3,225 mg/kg, sedangkan hasil yang diperoleh pada penelitian
Hamilton, dkk (2007) dengan larutan pendestruksi HNOs + H>O, (2:1) sebesar
3,68+2,74 mg/kg. Selain itu, penggunaan variasi larutan pendestruksi HNOz + H20-
(3:1) dalam kerang menghasilkan kadar timbal 0,01723-0,70335 mg/kg (Jarapala,
dkk., 2014). Begitu juga dengan analisis timbal yang dilakukan oleh Nurjannah
(2017) dalam kerang darah menghasilkan kadar sebesar 1,1267; 0,0939; 0,4692
mg/kg dan hasil kadar timbal yang diperoleh Emawati, dkk (2015) dalam kerang
darah dan kerang hijau sebesar 33,64+4,66 dan 13,98+1,92 mg/kg. Beberapa hasil
analisis kadar timbal yang diperoleh melebihi standar, sehingga pada penelitian ini
akan dilakukan penentuan kadar logam Pb dalam kerang dengan variasi larutan
pendestruksi menggunakan HNO3 dan H2O> dengan komposisi yang berbeda.

Analisis logam timbal (Pb) pada kerang darah menggunakan microwave

digestion ini juga dipengaruhi oleh beberapa faktor, yaitu suhu dan waktu karena



titik didih Pb yang sangat tinggi. Menurut Low, dkk (2012), penggunaan variasi
suhu destruksi 160° C, 180° C, dan 200° C pada ikan menggunakan microwave
digestion menghasilkan suhu terbaik yaitu 180-183° C dengan nilai recovery 105%.
Sedangkan variasi waktu yang digunakan dalam penelitian Lazarus, dkk (2013)
selama 15, 30, dan 40 menit pada hati sapi menghasilkan waktu destruksi terbaik
30 menit dengan nilai recovery 105%. Sehingga variasi suhu yang dilakukan pada
penelitian ini yaitu 160° C, 180° C, dan 200° C dan untuk variasi waktu 15, 30, dan
40 menit.

Metode analisis secara kuantitatif dapat diukur berdasarkan penyerapan
panjang gelombang tertentu oleh atom logam menggunakan alat Spektroskopi
Serapan Atom (SSA). Metode ini dapat digunakan untuk menentukan kadar logam

timbal (Pb) dalam sampel.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah dipaparkan, maka rumusan masalah
yang dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Apa variasi komposisi zat pendestruksi terbaik yang digunakan pada proses
destruksi menggunakan microwave digestion untuk analisis logam berat timbal
(Pb) pada kerang darah (Anadara granosa)?

2. Berapakah variasi suhu dan waktu terbaik yang digunakan pada proses
destruksi menggunakan microwave digestion untuk analisis logam berat timbal
(Pb) pada kerang darah (Anadara granosa)?

3. Berapakah kadar logam berat timbal (Pb) dalam spesies kerang darah (Anadara

granosa) dengan menggunakan metode destruksi basah tertutup (microwave



digestion) secara Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) berdasarkan variasi
ukuran kerang?
Bagaimana hasil validasi kurva baku logam timbal (Pb) menggunakan

parameter linearitas, batas deteksi (LOD) dan batas kuantisasi (LOQ)?

1.3 Tujuan Penelitian

14

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

Untuk mengetahui variasi komposisi zat pendestruksi terbaik yang digunakan
pada proses destruksi menggunakan microwave digestion untuk analisis
logam berat timbal (Pb) pada kerang darah (Anadara granosa)

Untuk mengetahui variasi suhu dan waktu terbaik yang digunakan pada
proses destruksi menggunakan microwave digestion untuk analisis logam
berat timbal (Pb) pada kerang darah (Anadara granosa)

Untuk mengetahui kadar logam berat timbal (Pb) dalam spesies kerang darah
(Anadara granosa) dengan menggunakan metode destruksi basah tertutup
(microwave digestion) secara Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)
berdasarkan variasi ukuran kerang

Untuk mengetahui hasil validasi kurva baku logam timbal (Pb) menggunakan

parameter linearitas, batas deteksi (LOD) dan batas kuantisasi (LOQ)

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut:



1.5

Memberikan informasi mengenai variasi komposisi zat pendestruksi terbaik
yang digunakan pada proses destruksi menggunakan microwave digestion
untuk analisis logam berat timbal (Pb) pada kerang darah (Anadara granosa)
Memberikan informasi mengenai variasi suhu dan waktu terbaik yang
digunakan pada proses destruksi menggunakan microwave digestion untuk
analisis logam berat timbal (Pb) pada kerang darah (Anadara granosa)
Memberikan informasi mengenai kadar logam berat timbal (Pb) dalam
spesies kerang darah (Anadara granosa) dengan menggunakan metode
destruksi basah tertutup (microwave digestion) secara Spektrofotometri
Serapan Atom (SSA) berdasarkan variasi ukuran kerang

Memberikan informasi mengenai hasil validasi kurva baku logam timbal (Pb)

menggunakan parameter linearitas, batas deteksi (LOD) dan batas kuantisasi

(LOQ)

Batasan Masalah

Untuk mendapatkan hasil penelitian yang lebih terarah, diperlukan batasan

masalah. Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.

Sampel yang digunakan merupakan kerang darah yang diperoleh dari Pantai
Lekok Kabupaten Pasuruan

Destruksi yang digunakan adalah destruksi basah tertutup menggunakan
metode microwave digestion

Variasi komposisi zat pendestruksi yang digunakan dalam analisa cemaran

logam berat timbal (Pb) secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) adalah 5



mL HNO3z + 5 mL H20; (1:1), 8 mL HNOs3 + 4 mL H20; (2:1), dan 9 mL
HNO3 + 3 mL H20 (3:1)

Variasi suhu dan waktu yang digunakan dalam analisa cemaran logam berat
timbal (Pb) secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) adalah 160° C, 180° C,

dan 200° C. Sedangkan untuk variasi waktu 15, 30, dan 40 menit



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Kerang

Kerang merupakan salah satu biota yang hidup di kawasan pesisir pantai.
Menurut Weisz (1973) ciri-ciri umum Bivalvia (Kerang) yaitu hewan lunak,
menetap pada sedimen, umumnya hidup di laut meskipun ada yang hidup di air
tawar, mempunyai tonjolan di bagian dorsal, tidak memiliki tentakel, kaki otot
berbentuk seperti lidah, terdiri dari mulut dan palps (lembaran berbentuk seperti
bibir), memiliki radula, insang, dilengkapi dengan silis untuk filter feeding (makan
dengan menyaring luatan), alat kelamin terpisah atau ada yang hermaprodit,
perkembangan lewat trocophora dan viliger pada perairan laut dan tawar.

Bivalvia atau lebih dikenal dengan nama kerang-kerangan, mempunyai dua
keping atau belahan kanan dan kiri yang disatukan oleh satu engsel yang bersifat
elastis disebut ligamen dan mempunyai dua otot yaitu abduktor dan adduktor dalam
cangkangnya, yang berfungsi untuk membuka dan menutup kedua belahan
cangkang tersebut (Barnes, dkk., 1985).

2.1.1 Taksonomi Kerang Darah (Anadara granosa)

Kerang darah (Anadara granosa) merupakan salah satu jenis kerang yang
terdapat di pantai laut pada substrat lumpur berpasir dengan kedalaman 10-30 m
(Suwignyo, dkk., 2005). Menurut Broom (1985), kerang darah dapat hidup di
perairan dengan suhu optimum 20-30 °C serta salinitas 26-31 ppt. Selain itu, kerang
ini hidup berkelompok dan umumnya banyak ditemukan pada substrat yang kaya

kadar organik. Adapun taksonomi dari kerang darah adalah sebagai berikut:
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Filum : Mollusca
Kelas : Bivalvavia
Ordo : Arcoida
Famili : Arcidae

Subfamili : Anadarinae
Genus : Anadara

Species  : Anadara granosa

Gambar 2.1 Kerang Darah

Kerang darah disebut Anadara granosa karena kelompok kerang ini memiliki
pigmen darah merah (haemoglobin) yang disebut bloody cockles. Kerang ini
memiliki cairan haemoglobin yang berfungsi mengikat oksigen dalam daging
kerang, sehingga kerang ini dapat hidup pada kondisi kadar oksigen yang relatif
rendah. Kerang darah masih bisa hidup setelah dipanen walaupun tanpa air
(Nurjanah, dkk., 2005).

Secara umum bagian tubuh kerang dibagi menjadi lima, yaitu kaki (foot,
byssus), Kepala (Head), bagian alat pencernaan dan reproduksi (visceral), selaput
(mantle), dan cangkang (shell). Pada bagian kepala, terdapat organ-organ syaraf

sensorik dan mulut, sedangkan bagian kaki merupakan bagian utama alat gerak dan
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otot yang mudah berkontraksi. Adapun cangkang kerang memiliki warna dan
bentuk yang bervariasi tergantung pada jenis, makanan, dan habitatnya.

Menurut Daluningrum (2009), kandungan gizi dalam 40 gram kerang darah
terdiri dari protein 11,84%, lemak 0,60%, air 81,81%, dan kadar abu sebanyak 2%.
Selain itu, kerang kaya akan asam sitrat, asam suksinat, dan asam glikolat yang
memberikan energi sebagai kalori. Kerang juga mengandung enzim tiaminase
dalam jumlah besar yang dapat merusak vitamin B1 jika dikonsumsi dalam keadaan
mentah. Nurjanah, dkk (2005) mengatakan bahwa kerang darah mengandung
mineral yang bermanfaat sebagai antioksidan, seperti tembaga (Cu), zat besi (Fe),
Seng (Zn), dan Selenium (Se). Kerang darah juga mengandung Ca yang berperan
dalam pembentukan tulang dan gigi, terutama pada masa pertumbuhan dan ibu

hamil.

2.2 Akumulasi Logam Timbal (Pb) dalam Kerang

Biota perairan yang mempunyai peranan paling tinggi dalam penyerapan
logam berat di perairan adalah jenis krustasea seperti kerang, kepiting dan beberapa
jenis udang. Populasi jenis biota laut seperti kerang cukup besar di perairan
Indonesia dan merupakan sumber bahan makanan yang cukup banyak dikonsumsi
oleh masyarakat karena harganya yang terjangkau dan berfungsi sebagai sumber
protein (Nurjannah, 2017).

Menurut Palar (1994), timbal (Pb) dan persenyawaannya dapat berada di
dalam badan perairan secara alamiah dan sebagai dampak dari aktivitas manusia,
seperti air buangan dari limbah rumah tangga, limbah industri, maupun bahan bakar

transportasi laut. Secara alamiah, logam Pb dapat masuk ke badan perairan melalui
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pengkristalan Pb di udara dengan bantuan air hujan dan proses korosifikasi dari
batuan mineral akibat hempasan gelombang dan angin. Senyawa Pb yang masuk ke
dalam perairan dapat ditemukan dalam bentuk ion-ion divalen atau ion-ion
tetravalen (Pb?*, Pb*"). Badan perairan yang telah kemasukan senyawa atau ion-
ion Pb akan melebihi kosentrasi yang semestinya sehingga dapat mengakibatkan
kematian bagi biota perairan.

Proses pengendapan terutama logam-logam berat yang tersebar di perairan
akan terakumulasi dalam sedimen kemudian akan terakumulasi pada biota yang ada
di dalam perairan salah satunya yaitu kerang. Kerang dapat mengakumulasi logam
berat karena mempunyai sifat mobilitas yang rendah dan bersifat filter feeder, hal
ini menyebabkan kerang sering digunakan sebagai bioindikator dalam pemantauan
tingkat akumulasi logam berat pada organisme laut. Akumulasi logam berat timbal
(Pb) sering terjadi pada kerang mentah dan menyebabkan keracunan bagi
masyarakat yang mengkonsumsinya karena toksisitasnya yang tinggi (Nurjannah,
2017).

Akumulasi Pb dalam kerang terjadi karena penyerapan timbal dari air media
oleh kerang sehingga timbal akan terakumulasi pada jaringan lunak kerang. Unsur
logam dapat masuk kedalam tubuh biota laut melalui tiga cara yaitu, melalui rantai
makanan, insang, dan difusi melalui permukaan kulit. Semakin tinggi ketersediaan
logam timbal di perairan maka semakin tinggi pula tingkat bioakmulasinya, dan
kecepatan penyerapan secara langsung untuk beberapa logam sesuai dengan
tingkatan ketersediaannya (konsentrasi) di lingkungannya (Prasetya, dkk., 2006).
Logam berat bersifat mudah mengikat dan mengendap di dasar perairan, serta

bersatu dengan sedimen. Sehingga seiring berjalannya waktu, logam Pb ini juga
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akan terakumulasi di dalam tubuh biota (kerang) yang hidup dan mencari makan di
dalamnya (Amriani dan Hadiyarto, 2011).

Perbedaan kandungan logam berat pada kerang dapat dipengaruhi oleh
ukuran kerang. Rudiyanti (2009) menyatakan bahwa kerang berukuran kecil
memiliki kemampuan akumulasi yang lebih besar dibandingkan dengan kerang
yang berukuran lebih besar sehingga semakin besar ukuran kerang maka diduga
semakin baik pula kemampuannya dalam mengeliminasi logam berat. (Suseno,
2006) menyebutkan bahwa moluska berukuran kecil (muda) memiliki kemampuan
untuk mengambil kontaminan lebih cepat dibandingkan moluska berukuran besar
(tua) sehingga konsentrasi yang terdeteksi pada kerang berukuran kecil akan lebih
tinggi dibandingkan dengan konsentrasi logam berat dalam kerang berukuran besar.
Hal ini dibuktikan oleh penelitian Niswari (2004) yang menemukan bahwa kerang
hijau berukuran kurang dari 3 cm memiliki nilai indeks kematangan gonad paling
tinggi yang menandakan bahwa kerang tersebut siap melakukan proses reproduksi.
Proses reproduksi membutuhkan energi yang lebih banyak, sehingga kerang pada
selang ukuran 1.9-2.3 cm diduga menyerap lebih banyak makanan dari lingkungan
sehingga memicu peningkatan akumulasi logam berat dalam tubuh kerang.

2.2.1 Toksisitas Logam Timbal (Pb)

Logam berat dapat mengendapkan senyawa fosfat biologis atau mengkatalis
penguraiannya (Miettinen, 1977). Menurut Kementerian Negara Kependudukan
dan Lingkungan Hidup (1990) dalam Marganof (2003), logam berat yang bersifat
toksik tinggi terdiri dari atas unsur-unsur Hg, Cd, Pb, Cu, dan Zn. Sedangkan,

Darmono (1995) menyatakan bahwa daftar urutan toksisitas logam dari paling
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tinggi ke paling rendah terhadap manusia yang mengkonsumsi ikan adalah Hg?*,
Cd2+, Agz+, Ni2+, Pb2+, Asz+' Cr2+, Sn2+, 7n2*.

Timbal (Pb) atau yang biasa disebut timah hitam merupakan salah satu jenis
logam berat lunak yang berwarna abu-abu mengkilat, memiliki bilangan oksidasi
2+, mudah dibentuk, dan memiliki sifat kimia yang aktif, sehingga biasanya
digunakan untuk melapisi logam untuk mencegah perkaratan (Sunarya, 2007).
Selain itu, timbal (Pb) memiliki sifat-sifat fisik seperti nomor atom 82, berat atom
207,20, densitas 11,34 g/cm?, titik lebur 327,46 °C, dan titik didih yang tinggi yaitu
1749 °C (Widowati, dkk., 2008). Menurut Palar (1994), logam timbal (Pb) akan
menguap pada suhu 500-600 °C membentuk oksigen di udara dalam bentuk timbal
oksida. Logam ini akan membentuk logam yang lebih bagus daripada logam
murninya dan lebih padat dari logam lain jika dicampurkan dengan logam-logam
lainnya (Darmono, 1995).

Logam Timbal (Pb) merupakan logam non esensial yang sifatnya sangat
toksik, sehingga apabila logam ini masuk ke dalam tubuh dapat mengganggu fungsi
enzimatis dan proses regenerasi seluler (Palar, 2004). Logam timbal berbahaya
karena bersifat karsinogenik, toksisitasnya tidak berubah, dan terurai dalam waktu
yang lama (Brass dan Strauss, 1981). Namun, logam timbal juga memiliki manfaat
yaitu digunakan dalam industri penambangan, baterai, cat, serta zat tambahan
dalam bahan bakar kendaraan bermotor yang berfungsi sebagai antiknock pada
mesin (Ardyanto, 2005).

Timbal ini juga terdapat dalam bahan bakar mesin perahu motor yang
digunakan para nelayan untuk mencari ikan, sehingga tidak menutup kemungkinan

logam ini dapat masuk ke perairan melalui sumber alamiah ataupun aktivitas yang
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dilakukan manusia. Bahan pencemar yang masuk ke muara sungai akan tersebar
dan akan mengalami proses pengendapan, sehingga terjadi penyebaran zat
pencemar (Erlangga, 2007).
2.2.2 Akumulasi Logam Timbal (Pb) dalam Tubuh

Timbal merupakan salah satu logam berat yang sangat berbahaya dan dapat
menyebabkan keracunan (toksisitas) pada makhluk hidup. Racun ini bersifat
kumulatif, artinya sifat racunnya timbul apabila terakumulasi dalam jumlah yang
cukup besar dalam tubuh makhluk hidup. Hal ini menunjukkan bahwa sesuatu yang
dikonsumsi secara berlebihan tidak baik. Hal ini juga dijelaskan sesuai dengan

firman Allah dalam QS. Al-A’raaf (7) ayat 31:

ot ¥ ) 158,28 Vg 1585305 15085 s o8 e 28 1AL 65T 5
Artinya: “Hai anak adam, pakailah pakaianmu yang indah setiap (memasuki)

masjid, makan dan minumlah, dan janganlah berlebih-lebihan. Sesungguhnya
Allah tidak menyukai orang-orang yang berlebihan .

Menurut Tafsir Ath-Thabari (2008), kalimat terakhir diatas menjelaskan bahwa
Allah tidak menyukai orang-orang yang melampaui batas dalam menkonsumsi
sesuatu baik yang haram maupun yang halal. Karena sesuatu yang berlebihan akan
menyebabkan kerugian pada diri Kita sendiri. Dalam hal ini, jika akumulasi logam
timbal dalam tubuh berlebihan maka akan menyebabkan beberapa dampak negatif.

Timbal (Pb) bisa menghambat aktivitas enzim yang terlibat dalam
pembentukan hemoglobin (Hb) dalam tubuh. Sebagian kecil timbal (Pb)
diekskresikan lewat urin atau feses karena sebagian terikat oleh protein, sedangkan
sebagian lagi akan terakumulasi di dalam jaringan keras dan lunak seperti ginjal,

hati, jaringan lemak, kuku, dan rambut. Absorpsi timbal didalam tubuh sangat
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lambat, sehingga terjadi akumulasi dan menjadi dasar keracunan yang progresif.
Keracunan timbal ini menyebabkan kadar timbal yang tinggi dalam aorta, hati,
ginjal, pankreas, paru-paru, tulang, limpa, testis, jantung dan otak (Fardiaz, 1992).

Keracunan yang ditimbulkan oleh Pb dapat melalui beberapa jalur, yaitu
melalui makanan dan minuman, udara dan perembesan atau penetrasi pada selaput
atau lapisan kulit. Senyawa yang masuk kedalam tubuh manusia melalui makanan
dan minuman akan diikutkan dalam proses metabolisme tubuh. Namun demikian
jumlah Pb yang masuk mungkin masih bisa ditolerir oleh lambung disebabkan asam
lambung mempunyai kemampuan utnuk menyerap logam Pb (Palar, 2008).

2.2.3 Dampak Bagi Kesehatan

Dampak timbal (Pb) bagi kesehatan yatiu dapat merusak berbagai organ
tubuh manusia, terutama sistem saraf, sistem pembentukan darah, ginjal, sistem
jantung, dan sistem reproduksi. Timbal juga dapat menyebabkan tekanan darah
tinggi dan anemia. Akumulasi timbal dalam darah yang relatif tinggi akan
menyebabkan sindroma saluran pencernaan, kesadaran, anemia, kerusakan ginjal,
hipertensi, neuromuscular, pathophysiologis, serta kerusakan saraf pusat dan
perubahan tingkah laku (Amaral, dkk., 2010).

Didalam tubuh, timbal diperlakukan seperti halnya Kalsium. Plasma dan
membran jaringan lunak merupakan tempat penyerapan pertama yang kemudian
didistribusikan ke bagian-bagian yang mengandung kalsium, seperti tulang dan
gigi. Anak-anak, bayi, dan janin memiliki jaringan otot yang lebih sensitif sehingga
paparan timbal akan mudah masuk ke dalam tubuh, timbal juga lebih mudah diserap
pada tubuh yang sedang mengalami pertumbuhan dan perkembangan. Sekitar 99%

timbal yang masuk ke dalam tubuh orang dewasa dapat diekskresikan setelah
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beberapa minggu, sedangkan untuk anak anak hanya 32% yang dapat diekskresikan
(Palar, 1994).

Menurut Depkes (2001), kadar maksimum timbal (Pb) dalam darah untuk
anak-anak adalah 10 po/dl, sedangkan untuk orang dewasa sekitar 10-25 uo/dl.
Kadar timbal yang berlebihan dalam tubuh akan menyebabkan dampak negatif.
Timbal yang dikonsumsi dalam jumlah banyak akan menyebabkan kerusakan
jaringan mukosal secara langsung. Sistem yang paling sensitif adalah sistem sintetis
jaringan darah (haemopoetik). Timbal akan masuk ke dalam sel-sel yang sedang
aktif berkembang sehingga menyebabkan kerusakan syaraf, kerusakan otak pada
bayi dan anak-anak, pertumbuhan anak menjadi terhambat, gangguan pada ginjal,
gangguan pendengaran, dan gangguan pada kecerdasan maupun tingkah laku. Pada
orang dewasa, timbal dapat menyebabkan peningkatan tekanan darah dan gangguan
pencernaan, kerusakan ginjal dan syaraf, sulit tidur, sakit sendi dan otak, perubahan

mood dan gangguan reproduksi (Palar, 1994).

2.3 Metode Destruksi Basah Tertutup dan Variasi Larutan Pendestruksi
Salah satu cara untuk mengukur kadar logam berat di dalam sampel adalah
menggunakan metode destruksi basah dengan larutan asam untuk memisahkan
logam berat dari senyawa organik (sampel), kemudian larutan hasil destruksi
tersebut diukur konsentrasi logamnya menggunakan alat Spektrofotometer Serapan
Atom (SSA). Pada umumnya, asam yang digunakan dalam preparasi contoh uji
sebagai reagen pendestruksi antara lain, HNO3s, HCI, H2SO4, HF, HCIO4, HNOs-
H202, HNO3z-HF, HNO3- HCI. Tujuan dari proses destruksi adalah untuk

mendapatkan larutan yang tercampur sempurna dengan analit, dekomposisi yang
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sempurna dari padatan, dan menghindari hilangnya atau terjadinya kontaminasi
analit. Metode destruksi basah dapat dilakukan secara terbuka maupun tertutup
(Rodiana, dkk., 2013).

2.3.1 Destruksi Basah Tertutup (Microwave Digestion)

Metode destruksi basah tertutup atau destruksi asam tertutup adalah reaksi
pelarutan dan pemecahan yang dilakukan dalam wadah tertutup yang lebih aman
terhadap penguapan dan pemuaian bahan. Untuk memperbaiki kelemahan dari
metode destruksi asam terbuka seperti unsur-unsur yang mudah menguap dari
sampel yang hilang selama proses destruksi, kemungkinan terjadinya kontaminasi
dari udara, dan waktu destruksi yang lama mencapai lebih dari 12 jam 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).

Menurut Berghof (2005), metode destruksi dengan menggunakan microwave
memiliki beberapa keunggulan, antara lain: kualitas destruksinya tinggi, tidak ada
unsur-unsur volatil yang hilang dan waktu yang dibutuhkan untuk proses destruksi
relatif singkat yaitu sekitar 20-40 menit dibanding metode destruksi konvensional
yang membutuhkan waktu lebih dari 24 jam. Beberapa penelitian menunjukkan

bahwa nilai persen perolehan kembali (%recovery) analisis logam berat
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menggunakan metode microwave digestion memiliki nilai akurasi yang lebih baik
dibandingkan dengan destruksi asam terbuka.

Prinsip kerja dari microwave yaitu dengan melewatkan radiasi gelombang
mikro pada molekul air, lemak, maupun gula yang terdapat pada sampel. Molekul-
molekul ini akan menyerap energi elektromagnetik. Penyerapan energi tersebut
dinamakan pemanasan dielektrik. Molekul-molekul pada sampel bersifat elektrik
dipole yang artinya molekul memiliki muatan negatif pada satu sisi dan muatan
positif pada sisi lainnya. Akibatnya molekul-molekul terebut akan berputar pada
saat mensejajarkan diri dengan adanya medan listrik yang berubah-ubah yang
diinduksi melalui gelombang mikro. Gerakan molekul ini menyebabkan gesekan
dan menciptakan panas (Kingston, dan Haswell, 1997).

Mekanisme pemanasan gelombang mikro pada microwave disebabkan
adanya agitasi molekul-molekul polar atau ion-ion yang bergerak karena adanya
gerakan medan magnetik atau elektrik. Adanya gerakan medan magnet dan elektrik
menyebabkan partikel-partikel mencoba mensejajarkan dengan medan tersebut.
Pergerakan partikel-partikel tersebut dibatasi oleh gaya pembatas (interaksi partikel
dan ketahanan dielektrik). Hal ini menyebabkan gerakan partikel tertahan dan

mengakibatkan gerakan acak sehingga menghasilkan panas (Taylor, 2005).

2.3.2 Analisis Timbal (Pb) dengan Variasi Larutan Pendestruksi pada Jenis
Ikan dan Kerang

Beberapa larutan yang biasa digunakan dalam destruksi basah dan dapat
melarutkan logam antara lain aqua regia yang terdiri dari campuran HNO3z dan HCI

dengan kemampuan oksidasi yang tinggi, asam nitrat (HNO3) yang sering
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digunakan untuk melarutkan unsur logam umum, asam sulfat (H,SO4) yang biasa
digunakan untuk melarutkan logam dan senyawa organik, dan asam perklorat
(HCIO4) yang merupakan agen pengoksidasi dan pelarut yang baik pada logam dan
baja (Patnaik, 2004).

Menurut Hidayat (2016), proses untuk mendegradasi sampel organik dan
melarutkan logam-logam yang terdapat dalam sampel akan lebih baik jika
menggunakan kombinasi asam sebagai zat pengoksidasi daripada menggunakan
asam tunggal karena akan memberikan kekuatan asam yang lebih baik sehingga
mempermudah proses analisis logam dalam sampel.

Demirel (2008) mengatakan bahwa, campuran asam HNOz-H20. dapat
menghasilkan %recovery yang paling baik jika dibandingkan dengan campuran
asam lainnya. Hal ini dibuktikan dengan salah satu penelitian yang dilakukan oleh
Enanmorado-Baez, dkk (2013) pada analisis logam timbal dalam bahan organik
(tanah) dengan variasi zat pendestruksi 10 mL HNOs, HNOs-HCI (10:3), dan
HNOs-H20 (10:3) yang menghasilkan kadar timbal 0,024 mg/kg; 0,017 mg/kg,
dan 0,090 mg/kg. Sehingga variasi larutan pendestruksi terbaik dengan hasil kadar
timbal tertinggi adalah pada variasi HNOs-H20: (10:3) dengan kadar timbal 0,090
mg/kg. Selain itu, penelitian yang dilakukan oleh Spada, dkk (2013) mengenai
analisis logam timbal menggunakan zat pendestruksi dalam HNOz-H20- (9:1) pada
sampel kerang (Mytilus galloprovincialis) menghasilkan kadar timbal sebesar 0.37-
3.25 mg/kg dan Emawati, dkk (2015) yang melakukan analisis timbal dalam kerang
hijau dan kerang bulu menghasilkan kadar timbal 13,98+1,92 mg/kg dan
33,64+4,66 mg/kg. Hasil dari kedua penelitian tersebut melebihi ambang batas yang

ditentukan yaitu 1,5 mg/kg.
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Logam-logam yang terdapat dalam sampel akan membentuk kompleks
dengan bahan organik. Sehingga adanya penambahan asam sebagai zat
pengoksidasi dalam proses destruksi ini akan menyebabkan logam-logam tersebut
terdekomposisi dari bahan organik. Menurut (Wulandari dan Sukesi, 2013),
penambahan HNOs pada sampel berfungsi untuk memutus ikatan senyawa
kompleks organologam. Penambahan asam nitrat yang bersifat sebagai oksidator
kuat dan disertai dengan adanya pemanasan pada proses destruksi akan
mempercepat pemutusan ikatan organologam menjadi anorganik. Sedangkan
penambahan H>O> berfungsi sebagai agen pengoksidasi yang menyempurnakan
reaksi (Tanase, dkk, 2004) dan menghilangkan sisa padatan organik sehingga
larutan sampel menjadi jernih (Araujo, dkk., 2002). Menurut Rifqgi, dkk (2015),
reaksi yang terjadi pada senyawa organik dengan adanya penambahan asam nitrat
(HNOs) dan hidrogen peroksida (H202) adalah sebagai berikut:

2Pb(CH20)x(s) + 4HNO3 + 2H202 — Pb(NO3)2@aq) + 2C02g) + 2NOx (g) +

2.4 Analisis Timbal (Pb) secara Spektroskopi Serapan Atom

Sampel yang telah didestruksi dapat diukur kadarnya menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Spektrofotometer serapan atom (SSA) adalah
suatu metode spektrofotometer yang memanfaatkan fenomena serapan atom
sebagai dasar pengukuran. Penyerapannya energi sinar terjadi oleh atom netral
dalam keadaan gas, sinar yang diserap itu biasanya sinar tampak atau ultra

lembayung (Sastrohamidjojo, 2001).
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Bagian-bagian instrumentasi Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) menurut

Sumar, dkk (1994) adalah sebagai berikut:

Sampel
Sumber
N .| Detektor
Radiasi » Pengabut |__| Monokromator >
Readout

Gambar 2.2 Diagram Spektrofotometer Serapan Atom (Settle, 1997)
a. Sumber cahaya

Sumber cahaya berfungsi untuk memancarkan cahaya yang memiliki resonan
yang tajam dan interaksi yang stabil untuk mengeksitasi atom-atom dari unsur yang
akan dianalisis. Sumber cahaya yang digunakan berupa lampu katoda berongga.
Lampu katoda yang digunakan terdiri dari tabung kaca tertutup yang mengandung
katoda dan anaoda didalamnya.

Katoda tersebut berbentuk silinder berongga yang permukaannya dilapisi
dengan unsur yang sama dengan unsur yang dianalisis. Tabung lampu tersebut diisi
dengan gas mulia neon argon. Bila antara katoda dan anoda tersebut dipasang
selisih tegangan yang tinggi sampai 600 volt, maka mula-mula katoda akan
memancarkan berkas elektron yang menuju ke anoda dengan ketepatan dan energi
yang tinggi. Elektron-elektron yang bergerak dengan energi kinetik yang tinggi itu
dalam perjalanannya menuju anoda akan bertabrakan dengan atom-atom gas mulia.
Tabrakan tersebut akan menyebabkan atom-atom gas mulia kehilangan elektron
dan berubah menjadi ion-ion positif. lon-ion positif gas mulia ini akan menuju ke

katoda dengan kecepatan dan energi yang tinggi. Akibatnya atom-atom dengan
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unsur bahan katoda yang sama dengan unsur yang dianalisis akan terlempar keluar
dan mengalami eksitasi dari keadaan dasar ke keadaan yang lebih tinggi dan
memecah spektrum pancaran dari unsur bahan katoda tersebut.

b. Pengabut dan Pembakar

Pengabut berfungsi mengubah larutan menjadi kabut, sedangkan pembakar
berfungsi untuk mengubah ion logam menjadi atom. Di dalam SSA, atom akan
menyerap cahaya sehingga untuk menentukan kadarnya, unsur-unsur dalam
senyawa harus direduksi ke bentuk atomnya.

Proses yang terjadi dalam sistem ini terdiri dari 2 tingkat: Pengabutan larutan
agar dapat masuk kedalam nyala, dan pengatoman unsur di dalam nyala dengan
menggunakan pembakar. Campuran gas dan bahan dinyalakan dalam proses
pembakaran untuk mengubah unsur yang akan dianalisis menjadi atom. Campuran
gas yang biasa dipakai untuk menghasilkan nyala ialah udara dan asetilena (2300
°C) yang merupakan nyala standar dan dapat mengatomkan sekitar £30 unsur
(Noor, 1989).

c. Monokromator

Untuk menghilangkan gangguan yang berasal dari spektrum yang kontinyu
yang dipancarkan oleh molekul-molekul gas bahan bakar yang tereksitasi di dalam
nyala, digunakan monokromator. Monokromator ini terdiri dari difraksi dan prisma.
Fungsi monokromator yaitu untuk menyaring cahaya (mengubah cahaya
polikromatik menjadi monokromatik), sehingga cahaya yang akan masuk ke larutan
sampel adalah cahaya tunggal.

d. Detektor
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Detektor berfungsi untuk mengubah energi yang diterima menjadi sinyal
listrik. Detektor akan menerima dua macam isyarat yang berselang seling dan akan
diubah menjadi isyarat listrik bolak balik. Sedang isyarat kontinyu yang berasal dari
nyala akan diubah menjadi isyarat arus searah dan oleh detektor akan diteruskan ke
amplifier arus bolak balik.

e. Amplifier dan Pembacaan

Amplifier berfungsi untuk menguatkan isyarat arus bolak-balik, melewati
mekanisme pengolahan sinyal, dan akan diperoleh hasil yang terbaca pada alat
pencatat. Isyarat harus searah yang berasal dari isyarat sinyal kontinyu dari nyala,
tidak akan di perkuat oleh amplifier.

Selain itu, terdapat beberapa kelebihan dari penggunaan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) antara lain:

- Kepekaan (Sensitifitas)

Metode SSA mempunyai kepekaan tinggi, karena dapat mengukur kadar
logam pada tingkat di bawah 1 bpj, bahkan alat shimadzu AA-640-13 ini pada
unsur-unsur tertentu hingga tingkat bpj.

Selektivitas

Metode ini memiliki tingkat selektivitas yang cukup tinggi sehingga dapat
digunakan untuk menentukan kadar dalam beberapa unsur sekaligus dalam

suatu larutan sampel tanpa adanya pemisahan.

Ketelitian dan ketepatan
Tingkat ketelitian SSA relatif cukup baik karena gangguan yang terjadi

lebih kecil dibandingkan menggunakan spektrofotometri biasa dan instrumen
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lainnya. Selain itu, memiliki ketepatan yang baik karena kesederhanaan isyarat

dan ketelitian hasil pengukuran yang menjadi dasar pembuatan kurva kalibrasi.

- Pengerjaan dan pemeliharaan alat SSA tidak memerlukan keterampilan yang

tingai.

Prinsip dasar SSA adalah interaksi antara radiasi elektromagnetik dengan

sampel yang didasarkan pada emisi dan absorbansi uap atom. Cara kerjanya

berdasarkan atas penguapan larutan sampel, kemudian logam yang terkandung

didalamnya diubah menjadi atom bebas. Atom tersebut mengabsorbsi radiasi yang

dipancarkan oleh lampu katoda yang mengandung unsur tertentu. Banyaknya

penyerapan radiasi kemudian diukur pada panjang gelombang tertentu menurut

jenis logamnya (Darmono, 1995). Sebagai contoh pada logam timbal (Pb) yang

akan menyerap radiasi pada panjang gelombang 283,3 nm (Rohman, 2007).

Adapun kondisi optimum yang digunakan untuk analisis logam timbal (Pb) dengan

Spektrofotometer Serapan Atom adalah sebagai berikut (Khopkar, 2010):

Tabel 2.1 Kondisi SSA untuk analisis logam timbal (Pb)

Unsur Timbal (Pb)
Panjang gelombang (nm) 217

Tipe nyala Asetilen-Udara
Sensitivitas 0,11
Range kerja (mg/kg) 5-20
Batas deteksi (mg/kg) 0,015

Bila atom dari suatu unsur dalam keadaan dasar (ground state) dikenai radiasi,

maka atom akan menyerap energi dan menyebabkan elektron pada kulit terluar naik

ke tingkat energi yang lebih tinggi atau disebut dengan keadaan tereksitasi (excited
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state). Perbedaan energi antara keadaan dasar dan keadaan tereksitasi sama dengan
besarnya energi yang diserap (Mulja dan Miller, 1991).

Apabila cahaya pada panjang gelombang tertentu dilewatkan pada suatu sel
yang mengandung atom bebas yang bersangkutan maka sebagian cahaya akan
diserap dan intensitas penyerapan akan berbanding lurus dengan banyaknya atom
bebas logam dalam sel (konsentrasi). Hubungan antara penyerapan cahaya dan

konsentrasi di nyatakan oleh hukum Lambert—Beer (Noor, 1989):

I=Lf"5...... o o B NN el N (2.2)
AZL0G I/ 1= D C o (2.3)
Keterangan :

| = Intensitas cahaya yang sampai pada detector

I, = Intensitas cahaya dari sumber sinar

A = Absorban

a = Konstanta absorptivitas

b = Panjang medium absorpsi

¢ = Konsentrasi

Dalam analisis unsur dengan panjang gelombang tertentu, absorptivitas (a)
dan panjang medium absorpsi (b) telah tertentu pula, sehingga nilai a dan b dalam
persamaan di atas adalah tetap. Dengan demikian maka A sebanding dengan
konsentrasi (c). Penentuan konsentrasi larutan sampel dilakukan dengan cara
membandingkan nilai absorban (a) larutan sampel tersebut dengan nilai A dari
larutan baku standar yang telah diketahui konsentrasinya. Selanjutnya dari A
larutan baku tersebut di buat kurva kalibrasi yaitu grafik hubungan antara absorban

terhadap konsentrasi larutan baku yang merupakan sebuah garis lurus. Nilai
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absorban dari larutan sampel kemudian dialurkan pada grafik kurva kalibrasi
tersebut sehingga konsentrasi larutan sampel dapat di tentukan (Loon Van,1980).
Metode kurva kalibrasi ini diawali dengan pembuatan seri pengenceran
larutan standar timbal yang kemudian diukur menggunakan Spektroskopi Serapan
Atom (SSA) menghasilkan absorbansi yang memiliki hubungan linear dengan
konsentrasi analit yang diukur berdasarkan hukum Lambert-Beer. Serangkaian
larutan standar yang diukur kemudian diplotkan menjadi sebuah kurva kalibrasi
berdasarkan perhitungan matematis tertentu. Kurva kalibrasi yang dihasilkan
digunakan untuk menentukan konsentrasi sampel berdasarkan absorbansi yang
dihasilkan oleh sampel melalui persamaan regresi linier (Stone dan Ellis, 2008).
Adapun grafik hubungan antara konsentrasi dengan absorbansi, yang merupakan
garis lurus melewati titik nol dengan slope = b, dapat ditunjukkan pada gambar

kurva standar berikut (Syahputra, 2004):

Absorbansi

Konsentrasi

Gambar 2.3 Kurva Standar

2.5 Validasi Metode Analisis
Validasi metode analisis pada kurva baku dapat ditentukan dengan beberapa

parameter berikut, antara lain linearitas, batas deteksi (LOD), dan batas kuantisasi
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(LOQ). Sedangkan analisis data statistik kadar logam timbal dalam sampel dapat
dianalisis menggunakan one way annova.
2.5.1 Linearitas Kurva Baku

Linearitas adalah kemampuan metode analisis dalam memberikan respon
yang proporsional terhadap konsentrasi analit dalam sampel. Adanya hubungan
linier dapat ditunjukkan dengan koefisien korelasi (r) pada persamaan regresi linier
y = ax + b. Hubungan ini dikatakan linier apabila nilai r = +1 atau -1 bergantung
pada arah garis (Riyanto, 2014).
2.5.2 Batas deteksi (LOD) dan Batas Kuantisasi (LOQ) Kurva Baku

Batas deteksi (LOD) merupakan konsentrasi analit terkecil yang dapat
dideteksi dengan kepercayaan statistik. Menurut Harvey (1956), The International
Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) mendefinisikan batas deteksi
sebagai konsentrasi terkecil yang memiliki sinyal secara signifikan lebih besar
daripada sinyal blanko. Secara matematis, persamaan batas deteksi adalah sebagai
berikut:
(SA)DL = Sreag T ZOTeag «eevererererrsrerereressssasesessssssssesesessssssesessssssssesesessssssesesessssssens (2.4)
Dimana Sreag adalah sinyal blanko, oreag adalah standar deviasi untuk sinyal blanko,
dan z adalah faktor yang memperhitungkan tingkat kepercayaan yang diinginkan
berdasarkan tingkat signifikansi batas deteksi. Nilai z yang biasa digunakan adalah
3 dengan tingkat signifikansi a = 0,00135 pada tabel distribusi normal (Lampiran
9). Tingkat signifikansi ini menunjukkan probabilitas kesalahan 0,135%.
Probabilitas kesalahan ini mengikuti aturan distribusi normal. Sehingga, nilai z

yang digunakan tidak boleh kurang dari 3 karena tingkat kepercayaan yang
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dihasilkan akan menjadi lebih rendah dan tidak terdistribusi normal (Winefordner
dan Long, 1983).

Tingkat kepercayaan dapat dilihat dari nilai t pada Student t-table berdasarkan
hubungan antara tingkat signifikansi (o) dengan derajat bebas (df) yang diinginkan
(Lampiran 10). Menurut Harvey (1956) nilai tSreag dapat menggantikan nilai zoreag
jika oreag tidak diketahui. Hadi (2010) menjelaskan bahwa tingkat deteksi metode
(MDL) untuk menghasilkan sinyal dengan tingkat kepercayaan 99% dapat dihitung
dengan menggunakan rumus:

DL = O DS e e R A N (2.5)
Dimana nilai t diperoleh dari o = 0.01 dengan tingkat kepercayaan 99% dan derajat
bebas n-1, sedangkan sd adalah standar deviasi. Dari data t tabel, nilai t yang
diperoleh adalah 3,143. Sehingga, MDL dapat dinyatakan dengan rumus:
MBIRSERZEEN. A A N B EE— (2.6)
Penentuan MDL secara teoritis dapat diperkirakan dengan perbandingan hubungan
antara IDL:LOD:MDL:LOQ = 1:2:4:10 (Hadi, 2010).

Batas kuantisasi (LOQ) merupakan nilai terkecil dari analit yang terkandung
dalam sampel yang dapat dikuantifikasi secara akurasi dan presisi. The American
Chemical Society’s Committee on Environmental Analytical Chemistry
menyatakan bahwa persamaan batas kuantisasi adalah sebagai berikut (Harvey,
1956):

(SA)LOQ = Sreag T 10O eag.c s ervvvereririririeteiesisisieieie ettt 2.7)
Dimana Sreag adalah sinyal blanko dan oreag adalah standar deviasi blanko. Batas

kuantisasi juga diartikan sebagai kadar analit yang menghasilkan sinyal lebih besar
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dari blanko. Berdasarkan tingkat deteksi metode (MDL), persamaan batas
kuantisasi diperoleh sebagai berikut (Hadi,2010):
LOQ = 3,18 MDL = 3,18(3,143 50) = 10SA .....veovererereeeeereeeeseeseeeeseeseesres (2.8)
Jika dihubungkan dengan tabel distribusi normal, nilai z pada batas kuantisasi
adalah 10. Semakin tinggi nilai z maka tingkat signifikansi akan semakin rendah,
yang artinya tingkat kepercayaan dari hasil analit yang diukur akan semakin tinggi
dan probabilitas kesalahan semakin kecil.
Menurut Ermer dan Miller (2005), cara penentuan nilai batas deteksi (LOD)

dan batas kuantisasi (LOQ) terdiri dari beberapa cara, yaitu:

a. Definisi visual

b. Perhitungan dari rasio sinyal terhadap noise (Tingkat noise untuk LOD

adalah 3 dan untuk LOQ adalah 10)
c. Perhitungan dari standar deviasi blanko
d. Perhitungan dari kurva kalibrasi pada konsentrasi rendah. Persamaan yang

digunakan adalah sebagai berikut:

Keterangan: F = Faktor untuk LOD dan LOQ masing-masing adalah 3 dan
10
SD = Standar deviasi residual dari garis regresi
b = Slope dari garis regresi
Adapun persamaan yang digunakan untuk menentukan standar deviasi adalah
sebagai berikut:

Standar Deviasi Residual (Syix) = % ........................................... (2.10)
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Berdasarkan beberapa cara perhitungan tersebut, perhitngan LOD dan LOQ
yang digunakan pada penelitian ini adalah menggunakan metode kurva kalibrasi
dengan menghitung nilai batas deteksi dari 3 kali lipat standar deviasi dibagi dengan
kemiringan kurva standar (slope) persamaan regresi linier, dan batas kuantisasi
ditentukan dengan 10 Kkali lipat dari standar deviasi dibagi dengan slope (Ershadi
dan Shayanfar, 2018). Nilai 3 dan 10 merupakan faktor perhitungan yang umumnya
digunakan untuk menunjukkan keberadaan analit dalam sampel yang terdistribusi
normal dengan tingkat kepercayaan yang tinggi. Sehingga, analit yang diukur akan
menghasilkan sinyal dengan nilai yang valid.

2.5.3 Analisis One Way Anova

Analisis varian atau Anova adalah metode analisis statistika yang termasuk
dalam cabang statistika interferensi. Anova (Analysis of Variances) digunakan
untuk melakukan analisis komparasi multivariabel. Uji dalam annova
menggunakan uji F untuk pengujian lebih dari dua sampel. Karena teknik analisis
komparatif dengan menggunakan uji t yakni dengan mencari perbedaan yang
signifikan dari dua buah mean hanya efektif bila jumlah variabelnya dua, maka
untuk mengatasi hal tersebut ada teknik analisis yang lebih baik yaitu Analysis of
Variances atau Anova.

Anova satu arah (one way anova) digunakan untuk melakukan analisis
dengan satu variabel bebas dan satu variabel terikat. Analisis menggunakan uji
annova dapat diperoleh kesimpulan:

1. Apabila Ho ditolak dan F hitung > F tabel, maka faktor tersebut berpengaruh

terhadap suatu variabel
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2. Apabila Ho diterima dan F hitung < F tabel, maka faktor tersebut tidak
berpengaruh terhadap suatu variabel
Nilai % recovery yang lebih besar dari 100% atau hasil pengukuran lebih besar dari
konsentrasi sebenarnya dapat disebabkan oleh beberapa faktor. Salah satunya yaitu
ketidakpastian dalam kurva standar, seperti kalibrasi dalam penggunaan alat
maupun pembacaan skala. Hal ini juga dapat dipengaruhi oleh temperatur yang
menyebabkan adanya ketidakpastian baku.

Adapun faktor-faktor lain yang menyebabkan ketidaktelitian dan
ketidaktepatan dalam pengukuran menurut Kartikasari (2015), adalah sebagai
berikut:

- Penimbangan yang tidak benar serta pemindahan analit dan baku yang tidak
sesuai

- Penggunaan ekstrak analit dari suatu matriks yang tidak efisien

- Penggunaan pipet, labu takar, dan buret yang tidak benar

- Pengukuran menggunakan alat yang tidak terkalibrasi

- Kegagalan dalam melakukan analisis blanko

- Pemilihan kondisi pengukuran yang menyebabkan kerusakan analit

- Kegagalan untuk menghilangkan gangguan oleh bahan tambahan dalam

pengukuran analit

2.6 Pencemaran Lingkungan dalam Perspektif Islam
Allah menciptakan segala sesuatu yang ada di dunia untuk memenuhi
kebutuhan manusia. Selain makanan yang dapat diperoleh dari tumbuh-tumbuhan

dan hewan yang hidup di daratan, manusia juga dapat mengkonsumsi makanan
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yang bersumber dari lautan. Hal ini dibuktikan dengan adanya Firman Allah SWT

dalam QS. An-Nahl (16) ayat 14:

232

75 sl Bl B 18 20055 Gl i LIS S AL (o)) 54
Oypnid (SUalg allab 2 132G 4 52155 GG
Artinya: “Dan Dialah, Allah yang menundukkan lautan (untukmu) agar kamu
dapat memakan dari padanya daging yang segar, dan kamu mengeluarkan dari
lautan itu perhiasan yang kamu pakai, dan kamu melihat bahtera berlayar
padanya, dan supaya kamu mencari (keuntungan) dari karunia-Nya supaya kamu
bersyukur”.
Menurut Tafsir Fi Zhilalil Qur’an (2003), ayat ini menjelaskan tentang nikmat
lautan dan kehidupan di laut yang diciptakan oleh Allah untuk manusia. Salah satu
nikmat yang Allah berikan yaitu daging segar dan jenis ikan lainnya yang dapat
dikonsumsi manusia. Selain ikan, daging segar yang dimaksud dapat berupa jenis-
jenis hewan yang ada di laut maupun di perairan, seperti kerang. Berdasarkan ayat
tersebut Allah menyuruh kita sebagai manusia untuk mensyukuri nikmat dan
karunia yang telah diberikan kepada kita.
Oleh karena itu, salah satu cara untuk bersyukur adalah dengan menjaga dan

melestarikan ciptaan Allah dan tidak membuat kerusakan di bumi. Hal ini sesuai

perintah Allah dalam QS. Al-A’raaf (7) ayat 56 yang berbunyi:

2 @ & C PG Zo4 8 20 o 1o “ o, o297 . 2 94 W\
G Sl Eis O) O Rabog L33 350305 Leadlo) das o3I 2 ladeds Y
1 s ’5\

w -

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 ”.

Berdasarkan ayat tersebut, Allah memerintahkan kita untuk menjaga lingkungan

dan tidak membuat kerusakan di bumi. Allah menciptakan bumi yang berisi
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gunung, sungai, lautan, dan daratan ini untuk diolah dan dimanfaatkan sesuai
kebutuhan manusia. Sehingga alangkah baiknya jika kita tidak melakukan perilaku
yang dapat menyebabkan kerusakan di bumi, seperti membuang sampah dan limbah
sembarangan yang dapat mengotori lingkungan dan mencemari makhluk hidup
yang tinggal di daratan maupun lautan. Melihat perkembangan zaman dan teknologi
yang semakin canggih dengan adanya industri-industri dan kebutuhan masyarakat
yang meningkat seharusnya membuat kita semakin menjaga lingkungan sekitar
agar tidak tercemar bahan-bahan berbahaya yang dapat membahayakan diri sendiri
dan makhluk hidup lainnya. Hal ini berkaitan dengan tugas manusia di bumi,

sebagaimana dalam Q.S Al-Bagarah (2) ayat 30:

“/L@g;;u\bsu u@w@yu&\:&swﬁu J6 3y
S5 ¥ G gl ) 6 Jwiﬁ Ay g 505 bl Blangs g

Artinya: “Ingatlah ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat:
‘Sesungguhnya Aku hendak menjadikan seorang khalifah di muka bumi’. Mereka
berkata: ‘Mengapa Engkau hendak menjadikan (khalifah) di bumi itu orang yang
akan membuat kerusakan padanya dan menumpahkan darah, padahal kami
senantiasa bertasbih dengan memuji Engkau dan mensucikan Engkau?’. Tuhan
berfirman: ‘Sesungguhnya Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui’”

Menurut Tafsir Wajiz (2008), Allah menciptakan manusia sebagai khalifah
di bumi yang berperan dalam menjaga dan memelihara alam semesta, makhluk
hidup, serta kehidupan manusia termasuk sikap dan perilakunya agar sesuai dengan
ketentuan Allah. Manusia sebagai khalifah di bumi memiliki tugas untuk menjaga
dan memelihara diri sendiri dan orang lain dari segala bahaya, menghiasi diri
dengan akhlak yang mulia, saling tolong menolong dalam menegakkan kebenaran,
serta memakmurkan bumi dan segala isinya. Arti memakmurkan bumi berarti
mensejahterakan kehidupan di dunia dengan menjaga keseimbangan alam dan bumi

sesuai dengan tuntutan yang diberikan oleh Allah (Arif, 2015).
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Sada (2016) juga menjelaskan bahwa tugas manusia sebagai khalifah yaitu
beribadah dan mampu menjaga dan memakmurkan bumi. Kerusakan yang terjadi
di bumi, baik di daratan maupun di lautan terjadi karena perbuatan manusia yang
melanggar ketetapan Allah. Dalam hal ini, kerusakan yang terjadi yaitu dengan
adanya pencemaran lingkungan oleh aktivitas manusia yang tidak bertanggung
jawab sehingga menyebabkan biota laut seperti kerang terkontaminasi zat-zat
berbahaya berupa logam timbal yang masuk ke dalam tubuhnya. Biota laut
merupakan salah satu sumber makanan untuk kelangsungan hidup manusia,
sehingga apabila tercemar maka akan berdampak negatif pada kesehatan manusia
yang mengkonsumsinya. Oleh karena itu, manusia sebagai khalifah di bumi
hendaknya berpikir dan berperilaku positif untuk menjaga kelangsungan hidup

manusia itu sendiri maupun kehidupan makhluk hidup lainnya.
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini telah dilaksanakan pada bulan Mei-Agustus 2019 di
Laboratorium Kimia Analitik dan Laboratorium Instrumen Jurusan Kimia Fakultas

Sains dan Teknologi UIN Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah blender, neraca analitik,
labu ukur, pipet tetes, pipet volume dan alat-alat gelas laboratorium lainnya,
perangkat microwave digestion, serta perangkat Spektrofotometer Serapan Atom

(SSA).

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Kerang Darah
(Anadara granosa) berbagai macam ukuran, larutan HNOs pekat 65%, larutan

H20. 30%, larutan standar timbal (Pb), dan akuademin.

3.3 Rancangan Penelitian
Jenis penelitian ini adalah experimental laboratory, dengan menggunakan
sampel kerang darah dengan berbagai macam ukuran, yaitu ukuran kecil (1,0 cm-

2,0 cm), ukuran sedang (2,1 cm -3,0 cm), dan ukuran besar (lebih dari 3,0 cm) yang
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diambil di Pantai Lekok Kabupaten Pasuruan. Logam timbal (Pb) dalam kerang
darah didestruksi menggunakan metode destruksi basah tertutup yaitu microwave
digestion dengan variasi komposisi zat pendestruksi HNOz + H2O2 (1:1), HNOs +
H>0> (2:1), dan HNO3 + H»0» (3:1), variasi suhu 160, 180, dan 200° C, dan variasi
waktu destruksi selama 15, 30, dan 40 menit. Kadar logam timbal (Pb) dalam
kerang darah dianalisis menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).
Rancangan percobaan yang digunakan adalah Rancangan Acak Lengkap (RAL),
yang terdiri dari satu faktor yaitu variasi larutan pendestruksi, variasi suhu, dan
variasi waktu yang dilakukan secara terpisah.

Adapun proses penelitian yang dilakukan adalah sebagai berikut: pembuatan
larutan stok timbal (Pb) dilakukan dengan cara dilarutkan dalam asam nitrat pekat.
Selanjutnya dibuat kurva standar 0,2; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2 dan 1,4 mg/L. Langkah
berikutnya preparasi sampel dengan cara kerang dipisahkan dari cangkangnya,
dibersihkan, dihaluskan, dan ditimbang kemudian dimasukkan ke dalam vessel.
Setelah itu, penentuan larutan pendestruksi terbaik dengan metode destruksi basah
tertutup menggunakan microwave digestion dengan memasukkan variasi komposisi
larutan campuran HNO3 + H20> (1:1), HNO3 + H20> (2:1), dan HNO3 + H20- (3:1)
ke dalam 2,0 gram sampel kerang dalam vessel dan didestruksi menggunakan
microwave digestion system pada suhu 180° C selama 30 menit. Dilanjutkan dengan
penentuan suhu dan waktu destruksi terbaik yaitu 160, 180, dan 200° C serta 15,
30, dan 40 menit dengan penambahan larutan pendestruksi terbaik yang diperoleh
pada analisis sebelumnya. Langkah terakhir, ditentukan konsentrasi timbal (Pb)
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom pada masing-masing ukuran sampel

kerang darah.
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3.4 Tahapan Penelitian

Tahapan penelitian yang dilakukan meliputi:

1.

2.

Pengambilan dan preparasi sampel

Pengaturan alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Pembuatan kurva standar Timbal (Pb)

Penentuan jenis larutan pendestruksi terbaik pada Timbal (Pd) dalam
sampel Kerang Darah (Anadara granosa)

Penentuan suhu destruksi terbaik pada Timbal (Pd) dalam sampel Kerang
Darah (Anadara granosa)

Penentuan waktu destruksi terbaik pada Timbal (Pd) dalam sampel Kerang
Darah (Anadara granosa)

Penentuan kadar timbal (Pb) pada masing-masing ukuran sampel Kerang
Darah (Anadara granosa)

Validasi Metode Analisis

3.5 Metode Penelitian

351

Pengambilan dan Preparasi Sampel

Kerang Darah (Anadara granosa) diambil dengan berbagai macam ukuran

yaitu kecil kecil (1,0 cm — 2,0 cm), sedang (2,1 cm — 3,0 cm), dan besar (lebih dari

3,0 cm) dari nelayan yang berada di Pantai Lekok Kabupaten Pasuruan. Masing-

masing kerang darah dipisahkan dari cangkangnya, diambil jaringan lunaknya

(daging kerang), lalu dicuci dan dibersihkan dengan air. Kemudian dihaluskan

dengan menggunakan blender (Nurjannah, 2017).
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3.5.2 Pengaturan Alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Pengaturan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) yaitu meliputi panjang
gelombang timbal (Pb) pada 283,3 nm, laju alir asetilen pada 2,0 L/menit, laju alir
udara pada 10,0 L/menit, lebar celah pada 0,5 nm, dan kuat arus 10 mA (Varian,
2010).

3.5.3 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Larutan baku standar timbal (Pb) 10 mg/L dibuat dengan cara memindahkan
1 mL larutan baku Pb 1000 mg/L ke dalam labu ukur 100 mL dan ditandabataskan
dengan asam nitrat sehingga diperoleh larutan baku standar dengan konsentrasi 10
mg/L. Dari larutan baku timbal 10 mg/L, kemudian masing-masing dipipet 1,0; 3,0;
4,0; 5,0; 6,0; dan 7,0 mL lalu dimasukkan dalam labu ukur 10 mL, diencerkan
dengan akudemin hingga 50 mL sehingga didapatkan larutan dengan konsentrasi
0,2; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; dan 1,4 mg/L. Selanjutnya serapan dari masing-masing
konsentrasi diukur dengan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).

3.5.4 Penentuan Jenis Larutan Pendestruksi Terbaik pada Timbal (Pb) dalam

Sampel Kerang Darah (Anadara granosa)

Sampel kerang darah yang terdiri dari tiga jenis ukuran, ditimbang masing-
masing sebanyak 10 gram, dicampurkan, dan diambil sebanyak 2,0 gram, kemudian
ditambahkan 10 mL larutan pengoksidasi sesuai pada Tabel 3.1, dimasukkan ke
dalam vessel dan didestruksi dalam microwave digestion system pada suhu 180° C
selama 30 menit. Selanjutnya larutan hasil destruksi didinginkan pada suhu ruang
dan larutan disaring dalam tabung sentrifuge menggunakan membran filter. Filtrat
yang dihasilkan diukur kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm

menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA). Perlakuan dilakukan
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sebanyak 3 kali pada masing-masing sampel, sehingga dilakukan analisis sampel
sebanyak 9 kali. Adapun zat pengoksidasi yang digunakan adalah sebagai berikut:

Tabel 3.1 Variasi larutan pendestruksi
Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)

Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3

Larutan Pendestruksi

HNOs + H202 (1:1)
HNOs + H202 (2:1)
HNO3 + H20- (3:1)

Pada Tabel 3.1, kemudian dianalisis lebih lanjut dengan metode uji statistik
menggunakan uji varian one way annova untuk mengetahui pengaruh penggunaan
variasi larutan pendestruksi, dilanjutkan dengan beberapa meode uji untuk
mengetahui kadar terbaik yang diperoleh dalam sampel.

3.5.5 Penentuan Suhu Destruksi Terbaik pada Timbal (Pd) dalam Sampel

Kerang Darah (Anadara granosa)

Sampel kerang darah ukuran kecil, sedang, dan besar masing-masing
ditimbang 10 gram, dicampur, dan diambil 2,0 gram, dimasukkan ke dalam vessel
kemudian ditambahkan dengan 10 mL larutan pendestruksi terbaik, dan
dimasukkan ke dalam microwave digestion system lalu didestruksi pada variasi
suhu 160, 180, dan 200° C pada waktu tetap (30 menit). Kemudian larutan hasil
destruksi yang diperoleh didinginkan pada suhu ruang dan larutan disaring dalam
tabung sentrifuge menggunakan membran filter. Filtrat yang dihasilkan diukur
kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm menggunakan
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA). Perlakuan dilakukan sebanyak 3 kali pada
masing-masing sampel, sehingga dilakukan analisis sampel sebanyak 9 Kkali.

Adapun variasi suhu destruksi yang digunakan adalah sebagai berikut:
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Tabel 3.2 Variasi suhu destruksi
Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)

Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3

Suhu Destruksi

160° C
180° C
200° C

Pada tabel 3.2, kemudian dianalisis lebih lanjut dengan metode uji statistik
menggunakan uji varian one way annova untuk mengetahui pengaruh penggunaan
variasi suhu destruksi, dilanjutkan dengan beberapa meode uji untuk mengetahui
kadar terbaik yang diperoleh dalam sampel.

3.5.6 Penentuan Waktu Destruksi Terbaik pada Timbal (Pd) dalam Sampel

Kerang Darah (Anadara granosa)

Sampel kerang darah ukuran kecil, sedang, dan besar masing-masing
ditimbang 10 gram, dicampur, dan diambil 2,0 gram, dimasukkan ke dalam vessel
kemudian ditambahkan dengan 10 mL larutan pendestruksi terbaik, dan
dimasukkan ke dalam Microwave Digestion System lalu didestruksi pada suhu
destruksi terbaik pada variasi waktu destruksi 15, 30, dan 40 menit. Kemudian
larutan hasil destruksi yang diperoleh didinginkan pada suhu ruang dan larutan
disaring dalam tabung sentrifuge menggunakan membran filter. Filtrat yang
dihasilkan diukur kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA). Perlakuan dilakukan
sebanyak 3 kali pada masing-masing sampel, sehingga dilakukan analisis sampel
sebanyak 9 kali. Adapun variasi waktu destruksi yang digunakan adalah sebagai
berikut:

Tabel 3.3 Variasi waktu destruksi
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Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)
Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3

Waktu Destruksi

15 menit

30 menit

40 menit

Pada tabel 3.3, kemudian dianalisis lebih lanjut dengan metode uji statistik
menggunakan uji varian one way annova untuk mengetahui pengaruh penggunaan
variasi waktu destruksi, dilanjutkan dengan beberapa meode uji untuk mengetahui
kadar terbaik yang diperoleh dalam sampel.

3.5.7 Penentuan Kadar Timbal (Pb) pada masing-masing Ukuran Sampel

Kerang Darah (Anadara granosa)

Sampel kerang darah dengan variasi ukuran kecil (1,0-2,0 cm), ukuran sedang
(2,1-3,0 cm), dan ukuran besar (lebih dari 3 cm) masing-masing ditimbang 2,0
gram, dimasukkan ke dalam vessel kemudian ditambahkan dengan 10 mL larutan
pendestruksi terbaik, dan dimasukkan ke dalam microwave digestion system lalu
didestruksi pada suhu dan waktu destruksi terbaik. Kemudian masing-masing
larutan hasil destruksi yang diperoleh didinginkan pada suhu dan larutan disaring
dalam tabung sentrifuge menggunakan membran filter. Filtrat yang dihasilkan
diukur kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm menggunakan
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA). Perlakuan dilakukan sebanyak 3 kali pada
masing-masing sampel, sehingga dilakukan analisis sampel sebanyak 9 Kkali.
Adapun variasi ukuran kerang yang digunakan adalah sebagai berikut:

Tabel 3.4 Variasi ukuran kerang
Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)

Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3

Ukuran Kerang Darah
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Ukuran kecil
(1,0-2,0 cm)
Ukuran sedang
(2,1-3,0 cm)
Ukuran besar
(lebih dari 3 cm)

Pada tabel 3.4, kemudian dianalisis lebih lanjut dengan metode uji statistik
menggunakan uji varian one way annova untuk mengetahui pengaruh penggunaan
variasi ukuran sampel, dilanjutkan dengan beberapa meode uji untuk mengetahui
kadar terbaik yang diperoleh dalam sampel.

3.5.8 Validasi Metode Analisis
a. Uji varian one way anova
Uji ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh variabel bebas (jenis
pengoksidasi, variasi suhu, waktu, dan ukuran kerang) terhadap
konsentrasi Pb terukur dengan kesimpulan sebagai berikut:

1. Penentuan pengaruh larutan pengoksidasi

e Jika Ho ditolak, maka ada pengaruh variasi zat pengoksidasi terhadap
kadar Timbal (Pb).
e Jika Ho diterima, maka tidak ada pengaruh variasi zat pengoksidasi

terhadap kadar Timbal (Pb).

2. Penentuan pengaruh suhu destruksi
e Jika Ho ditolak, maka ada pengaruh variasi suhu destruksi terhadap

kadar Timbal (PDb).
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e Jika Ho diterima, maka tidak ada pengaruh variasi suhu destruksi
terhadap kadar Timbal (Pb).
3. Penentuan pengaruh waktu destruksi
e Jika Ho ditolak, maka ada pengaruh variasi waktu destruksi terhadap
kadar Timbal (PDb).
e Jika Ho diterima, maka tidak ada pengaruh variasi waktu destruksi
terhadap kadar Timbal (Pb).
4. Penentuan pengaruh ukuran sampel
e Jika Ho ditolak, maka ada pengaruh ukuran sampel terhadap kadar
Timbal (Pb).
e Jika Ho diterima, maka tidak ada pengaruh ukuran sampel terhadap
kadar Timbal (Pb).
b. Uji Linearitas Kurva Baku
Uji linearitas bertujuan untuk membuktikan hubungan linearitas
antara konsentrasi (C) dengan absorbansi (A) dari data kurva standar.
Hubungan tersebut dapat ditunjukkan dengan nilai koefisien korelasi (r)
dan persamaan regresi linier. Konsentrasi sampel dapat diketahui dengan

memasukkan ke dalam persamaan berikut:

Dimana: y = absorbansi sampel
b = intersep
X = konsentrasi sampel (dari instrumen)

a = slope
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Berdasarkan perhitungan regresi linier, maka dapat diketahui kadar

logam sebenarnya dengan rumus berikut (Emawati, dkk., 2015):

CxV

Kadar Timbal (mg/kg) = s (3.2

Dimana: C = konsentrasi sampel (mg/L)
V = volume sampel (L)
W = berat sampel (kg)
c. Uji Batas Deteksi (LOD) dan Batas Kuantisasi (LOQ) Kurva Baku
Batas deteksi merupakan parameter uji batas dengan jumlah analit
terkecil dalam sampel yang dapat terdeteksi dan masih memberikan respon
signifikan dibandingkan dengan blanko. Sedangkan batas kuantisasi
merupakan parameter uji untuk mengetahui konsentrasi atau jumlah
terendah analit yang masih dapat ditentukan secara kuantitatif agar
pengukuran lebih akurat. Nilai LOD dan LOQ ini diperoleh dari
pembuatan kurva standar timbal (Pb). Persamaan yang digunakan sebagai

berikut (Emawati, dkk., 2015):

Standar Deviasi (Syx) = % .......................................... (3.3)
Uji Batas Deteksi = 3519;;59[: ................................................ (3.4)
Uji Batas Kuantisasi = 1;:;: ................................................. (3.5)

Keterangan:

SD = Standar Deviasi

3.6 Analisa Data dalam Perspektif Islam
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Analisa data dalam perspektif Islam dilakukan dengan cara menghubungkan
hasil penelitian tentang sains (kimia) dengan nilai-nilai yang terkandung dalam Al-
Qur’an. Korelasi ini dilakukan untuk menghilangkan batasan-batasan antara ilmu
agama dan ilmiah, sehingga hasil analisa yang diperoleh akan bermanfaat dengan

adanya ilmu diantara keduanya.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui variasi komposisi larutan
pendestruksi, suhu destruksi, dan waktu destruksi terbaik pada kerang darah
(Anadara granosa) menggunakan microwave digestion untuk menghasilkan kadar
tertinggi logam timbal yang terdapat di dalam kerang darah. Hasil variasi terbaik
akan digunakan untuk menentukan kadar logam timbal dalam kerang yang
dikelompokkan berdasarkan beberapa ukuran. Kadar timbal dalam kerang dapat

diukur menggunakan spektroskopi serapan atom (AAS).

4.1 Pengambilan dan Preparasi Sampel

Teknik pengambilan sampel kerang dalam penelitian ini dilakukan secara
acak dengan berbagai ukuran untuk mewakili populasi kerang darah yang akan
diamati di Pantai Lekok, Kabupaten Pasuruan. Proses pengambilan kerang ini
dilakukan oleh nelayan menggunakan tangan ketika air laut sedang surut. Variasi
sampel kerang yang digunakan yaitu ukuran kecil (1,0-2,0 cm), sedang (2,1-3,0
cm), dan besar (lebih dari 3,0 cm). Sampel kerang dengan masing-masing ukuran
ini dibersihkan terlebih dahulu, kemudian direbus menggunakan akuademin selama
3 menit untuk mempermudah dalam memisahkan dagingnya, kemudian dipisahkan
daging kerang dari cangkangnya, dan dihaluskan menggunakan blender. Sampel
masing-masing ukuran yang telah dihaluskan selanjutnya ditimbang. Berat sampel
kerang berukuran 1,0-2,0 cm adalah 175,64 gram, berat sampel berukuran 2,1-3,0

cm adalah 89,39 gram, dan berat sampel berukuran lebih dari 3,0 cm yang diperoleh

48
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adalah 86,53 gram. Sampel dimasukkan ke dalam plastik klip dan disimpan ke
dalam freezer.

Sampel untuk pengujian variasi larutan pendestruksi, suhu destruksi, dan
waktu destruksi terbaik menggunakan campuran dari berbagai kelompok ukuran
kerang untuk mewakili keseluruhan jenis sampel, sedangkan untuk pengujian kadar
timbal berdasarkan variasi ukuran kerang menggunakan masing-masing ukuran

kerang yang telah dihaluskan tanpa ada pencampuran sampel.

4.2 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Kurva standar merupakan kurva yang dibuat dari sederetan larutan standar
dengan range tertentu yang berfungsi untuk menganalisis konsentrasi larutan
sampel dari hasil pengukuran suatu sampel. Konsentrasi larutan standar Pb yang
dibuat yaitu 0,2; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; dan 1,4 mg/L dari larutan stok Pb 10 mg/L dan
dianalisa menggunakan spektroskopi serapan atom (SSA) pada panjang gelombang
283,3 nm.

Kurva standar dibuat dengan persamaan regresi linier yaitu y = ax + b, dimana
y adalah absorbansi sedangkan a dan b merupakan konstanta yang akan ditentukan
oleh nilai slope. Perbandingan antara nilai absorbansi dengan larutan standar akan
menghasilkan kurva garis lurus. Data yang diperolen kemudian dibuat kurva
kalibrasi dengan membandingkan konsentrasi larutan standar (x) terhadap
absorbansinya (y), sehingga dapat ditentukan persamaan garis regresi linier

tersebut. Kurva kalibrasi logam timbal dapat ditunjukan pada Gambar 4.1.
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Gambar 4.1 Grafik Kurva Standar Logam Timbal (Pb)

Berdasarkan Gambar 4.1 menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi
semakin tinggi pula nilai absorbansi, sehingga diperoleh persamaan regresi linier y
= 0,0176x — 0,0007, dimana y adalah absorbansi, a adalah slope, x adalah
konsentrasi, dan b adalah intersep. Dari persamaan tersebut, nilai koefisien korelasi
(r) adalah 0,9947 dimana nilai tersebut mendekati +1 yang menununjukan bahwa
hubungan tersebut linier. Persamaan regresi linier tersebut selanjutnya dapat
digunakan untuk menghitung konsentrasi sampel karena adanya hubungan linier
antara konsentrasi (C) dengan absorbansi (A).

Uji linearitas bertujuan untuk membuktikan hubungan yang linier antara
konsentrasi dengan absorbansi dari data kurva standar. Hubungan tersebut dapat
ditunjukkan dengan nilai koefisien Kkorelasi (r) dan persamaan regresi linier.
Persamaan regresi linier yang terbentuk dari Gambar 4.1 adalah y = 0,0176x —
0,0007 dengan nilai r = 0,9947. Sensitivitas yang diperoleh dari pembuatan kurva
standar Pb ditunjukkan dengan nilai slope (kemiringan) sebesar 0,0176. Nilai
tersebut menunjukkan setiap perubahan konsentrasi (sumbu x) akan memberikan

perubahan terhadap nilai absorbansi (sumbu y) sebesar 0,0176. Selain itu, hasil
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perhitungan LOD (batas deteksi) diperoleh sekitar 0.124 mg/L. Ini menunjukkan
bahwa batas konsentrasi timbal terendah yang dapat terdeteksi oleh instrumen
sebesar 0.124 mg/L, sehingga jika konsentrasi yang diperoleh kurang dari batas
tersebut berarti bukan termasuk konsentrasi timbal dan kemungkinan mengandung
pengotor. Sedangkan untuk hasil LOQ (batas kuantisasi) diperoleh sekitar 0.413
mg/L. Jika konsentrasi timbal yang diperolen melebihi batas tersebut maka

pengukuran dikatakan akurat.

4.3 Penentuan Larutan Pendestruksi Terbaik

Larutan yang digunakan untuk mendestruksi sampel yaitu asam-asam kuat
baik tunggal maupun campuran. Larutan tersebut akan memisahkan logam Pb dari
sampel dan larut ke dalam filtrat. Larutan pendestruksi yang digunakan pada
penelitian ini yaitu asam nitrat pekat dan asam peroksida dengan beberapa variasi
komposisi, diantaranya komposisi 1:1, 2:1, dan 3:1. Tujuan variasi komposisi
larutan ini untuk mengetahui komposisi terbaik dengan perolehan kadar logam
tertinggi pada sampel berdasarkan komposisi larutan pendestruksi.

Proses destruksi sampel dilakukan menggunakan microwave. Energi panas
dari microwave akan mempercepat proses destruksi sehingga sampel akan hancur
dan larut dalam filtrat. Proses ini dilakukan pada suhu 180° C selama 30 menit yang
merupakan suhu dan waktu optimum dalam proses destruksi menurut Low, dkk

(2012) dan Lazarus, dkk (2013). Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut:

2Pb(CHO)X(s) + 6HNO3(|) + 2H202(aq)_> 2Pb(N03)2(aq) + ZCOZ(Q) + ZNOZ(g) + 6H20(aq)

(4.1)
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Logam timbal yang berikatan pada senyawa organik dengan adanya penambahan
HNO3 dan H2O, akan mengalami reaksi reduksi-oksidasi. HNOs sebagai oksidator
akan mengalami reduksi dengan perubahan bilangan oksidasi +5 menjadi +4.
Begitu juga dengan H»>O- yang bersifat oksidator akan mengalami reduksi dengan
perubahan bilangan oksidasi -1 menjadi -2 dan menyebabkan terbentuknya air
(Vogel, 1985). Sedangkan logam Pb akan mengalami oksidasi menjadi bentuk
garamnya yang bermuatan +2. HNO3 yang menghasilkan gas CO, dan NO akan
meningkatkan tekanan dalam proses destruksi, sehingga logam Pb akan mengalami
dekomposisi dari senyawa organik dalam sampel membentuk Pb(NOs3), yang larut
dalam air dan larutan yang dihasilkan menjadi jernih. Adapun hasil kadar timbal

dalam sampel dapat dilihat pada Gambar 4.2.

2,0
R 1,719 1625
g 1,365
\@ 1,5 ’
E
210
=
20,5
X

0,0

(1:1) (2:1) (3:1)

Variasi Larutan Pendestruksi HNO; : H,0O,

Gambar 4.2 Grafik kadar rata-rata timbal dalam kerang darah variasi larutan
pendestruksi

Sedangkan hasil analisis statistik menggunakan one way annova ditunjukkan pada

Tabel 4.1.
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Tabel 4.1 Hasil uji one way annova variasi larutan pendestruksi

Sum of

Squares df Mean Square |F Sig.
Between Groups |0.007 2 0.003 30.029 |0.001
Within Groups |0.001 6 0.000
Total 0.007 8

Pengaruh penggunaan variasi larutan pendestruksi terhadap sampel kerang
darah dapat dilihat dari hasil uji one way annova yang terdapat pada Lampiran 7.
Hasil F hitung yang diperoleh sebesar 30,029. Sedangkan hasil F tabel diperoleh
dari perhitungan derajat bebas pembilang dan penyebut (df (N1) dan df (N2))
berdasarkan jumlah variabel dan jumlah sampel, kemudian dikorelasikan dalam
tabel pada taraf signifikansi 0,05, sehingga diperoleh F tabel sebesar 5,32 yang
ditunjukkan pada Lampiran 8. Hasil tersebut menunjukkan F hitung > F tabel, maka
Ho ditolak atau terdapat pengaruh variasi larutan pendestruksi terhadap kadar timbal
dalam sampel.

Berdasarkan data tersebut, dapat diketahui bahwa komposisi larutan HNO3
dan H20: (1:1) menunjukkan hasil yang paling besar. Jumlah larutan HNO3 dengan
penambahan H20. yang cukup banyak dibandingkan variasi komposisi lainnya
menghasilkan kadar timbal dengan nilai tertinggi. HNO3z berfungsi sebagai
oksidator kuat yang mengoksidasi ikatan antara logam dengan senyawa organik
dalam sampel. Sedangkan H>O> juga berperan sebagai oksidator yang membantu
dan menyempurnakan reaksi dalam proses destruksi (Tanase, dkk., 2004).
Penggunaan H20- ini dapat meningkatkan kemampuan oksidasi dan meningkatkan
kinerja disolusi (pelepasan senyawa dan pelarutan) dari asam nitrat (Anderson,
1991). Selain itu, H20. yang ditambahkan akan mengikat elektron menghasilkan

H20 (Perdana, dkk., 2014) yang berfungsi untuk melarutkan logam nitrat. Semakin
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banyak jumlah H20. maka hasil kadar timbal yang diperoleh semakin tinggi. Jika
dibandingkan dengan penelitian yang dilakukan oleh Enanmorado, dkk., (2012),
hasil kadar logam timbal pada kerang menggunakan larutan tunggal HNO3 adalah
sebesar 1,214+0,022 mg/kg. Hal ini menunjukkan bahwa penggunaan campuran
larutan pendestruksi HNOs dan H2O> memiliki kemungkinan menghasilkan kadar

logam yang lebih tinggi.

4.4 Penentuan Suhu Destruksi Terbaik

Penggunaan variasi suhu destruksi dalam kerang darah bertujuan untuk
mengetahui suhu terbaik dalam proses destruksi dengan hasil kadar timbal tertinggi.
Proses destruksi ini menggunakan perbandingan larutan pendestruksi terbaik HNO3

dan H20- (1:1) dan menghasilkan kadar timbal yang dapat dilihat pada Gambar 4.3.

25
=)
4
? 2 1,719
~15 1.282
S
S L1
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160° C 180° C 200° C

Variasi suhu destruksi

Gambar 4.3 Grafik kadar rata-rata timbal dalam kerang darah variasi suhu
destruksi

Sedangkan hasil analisis one way annova yang diperoleh dapat dilihat pada Tabel

4.2.
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Tabel 4.2 Hasil uji one way annova variasi suhu destruksi

Sum of

Squares df Mean Square |F Sig.
Between Groups |0.018 2 0.009 8.649 0.017
Within Groups |0.006 6 0.001
Total 0.024 8

Pengaruh penggunaan variasi suhu destruksi terhadap sampel kerang darah
dapat dilihat dari hasil analisis statistik menggunakan one way annova yang
terdapat pada Lampiran 7. Hasil F hitung yang diperoleh sebesar 8,649 dan hasil F
tabel sebesar 5,32. Hasil tersebut menunjukkan F hitung > F tabel, maka Ho ditolak
atau ada pengaruh variasi suhu destruksi terhadap kadar timbal dalam sampel.

Berdasarkan data tersebut, hasil kadar timbal tertinggi terdapat pada suhu
200° C, kemudian suhu 180° C, dan yang terendah terdapat pada suhu 160° C.
Menurut Mello, dkk (2014), pemanasan pada microwave terjadi karena adanya
interaksi radiasi gelombang mikro dengan material dalam sampel. Interaksi tersebut
semakin cepat seiring meningkatnya suhu. Peningkatan suhu pada proses destruksi
akan meningkatkan tekanan, sehingga proses dekomposisi termal yang terjadi antar
molekul dalam sampel semakin cepat dan logam semakin mudah larut (Rodiana,
dkk., 2013). Dengan kata lain, semakin tinggi suhu maka energi yang dibutuhkan
untuk proses dekomposisi ikatan logam dengan senyawa organik semakin banyak,
sehingga ikatan antara timbal dengan senyawa organik semakin mudah putus dan

hasil kadar logam timbal yang diperoleh juga semakin tinggi.

4.5 Penentuan Waktu Destruksi Terbaik
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Penentuan variasi waktu destruksi dalam kerang darah bertujuan untuk
mengetahui waktu terbaik dalam proses destruksi yang menghasilkan kadar logam
tertinggi dalam sampel. Proses destruksi ini menggunakan perbandingan larutan
pendestruksi terbaik HNO3 dan H20» (1:1) dan suhu destruksi terbaik yaitu 200° C

menghasilkan kadar timbal yang ditampilkan pada Gambar 4.4.
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Gambar 4.4 Grafik kadar rata-rata timbal dalam kerang darah variasi waktu
destruksi

Adapun hasil analisis statistik menggunakan one way annova dapat dilihat pada

Tabel 4.3.
Tabel 4.3 Hasil uji one way annova variasi waktu destruksi
Sum of
Squares df Mean Square |F Sig.
Between Groups |0.016 2 0.008 4719 0.059
Within Groups (0.010 6 0.002
Total 0.026 8

Pengaruh penggunaan variasi waktu destruksi terhadap sampel kerang darah
dapat dilihat dari hasil analisis statistik menggunakan one way annova yang
terdapat pada Lampiran 7. Hasil F hitung yang diperoleh sebesar 4,719 dan hasil F

tabel sebesar 5,32. Hasil tersebut menunjukkan F hitung < F tabel, maka Ho diterima

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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atau tidak terdapat pengaruh variasi waktu destruksi terhadap kadar timbal dalam
sampel. Sehingga, penentuan waktu destruksi terbaik dengan kadar timbal tertinggi
tidak dapat ditentukan karena hasil analisis data statistik anova menunjukkan bahwa

tidak ada perbedaan yang signifikan antara ketiga variasi waktu destruksi tersebut.

4.6 Penentuan Kadar Timbal dalam Kerang Darah Berdasarkan Ukuran
Penentuan kadar timbal dalam kerang darah berdasarkan masing-masing

ukuran menggunakan larutan pendestruksi terbaik HNOs dan H2O; (1:1), suhu

destruksi terbaik yaitu 200° C, dan waktu destruksi terbaik 40 menit menghasilkan

kadar timbal yang ditampilkan pada Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Grafik kadar rata-rata timbal dalam kerang darah berdasarkan ukuran

Adapun hasil analisis one way annova yang diperoleh dapat ditunjukkan pada Tabel

4.4,

Tabel 4.4 Hasil uji one way annova berdasarkan variasi ukuran kerang
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Sum of

Squares df Mean Square |F Sig.
Between Groups [0.060 2 0.030 67.414 10.000
Within Groups [0.003 6 0.000
Total 0.063 8

Berdasarkan data tersebut, hasil F hitung yang diperoleh dari analisis one way
anova Yyaitu sebesar 67,414 dan hasil F tabel sebesar 5,32. Hasil tersebut
menunjukkan F hitung > F tabel, maka Ho ditolak atau terdapat pengaruh variasi
ukuran kerang terhadap kadar timbal dalam sampel.

Data grafik pada Gambar 4.5 menunjukkan bahwa kadar timbal tertinggi
terdapat pada kerang berukuran sedang yaitu 2,1-3,0 cm sedangkan kadar timbal
terendah diperoleh pada kerang berukuran kecil yaitu 1,0-2,0 cm. Ukuran kerang
yang kecil akan mengakumulasi logam dalam jumlah yang lebih sedikit daripada
ukuran besar. Namun, pada ukuran kerang 2,1-3,0 cm hasil kadar logam yang
diperoleh lebih tinggi daripada kerang berukuran lebih dari 3,0 cm. Menurut
Niswari (2004), kerang berukuran kurang dari 3,0 cm siap melakukan proses
reproduksi karena memiliki nilai indeks kematangan gonad paling tinggi sehingga
membutuhkan asupan makanan yang lebih banyak. Makanan yang masuk ke dalam
tubuh kerang dapat meningkatkan akumulasi logam timbal. Gonad merupakan
organ yang berperan dalam proses reproduksi (Widasari, dkk., 2013). Semakin
banyak asupan makanan yang dikonsumsi oleh suatu organisme maka akan
meningkatkan ukuran gonad dan mempengaruhi ukuran tubuh organisme tersebut
mencapai tingkat kematangan gonad yang siap untuk proses pemijahan (Akbar,

dkk., 2014),
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Namun, ukuran kerang yang besar telah mengalami proses pemijahan,
sehingga ukuran dari berat tubuhnya berkurang karena kurangnya asupan makanan
yang dikonsumsi dan potensi logam yang terakumulasi lebih rendah. Selain itu,
Rudiyanti (2009) menjelaskan semakin besar ukuran kerang, maka kemampuan
kerang dalam mengeliminasi logam berat didalam tubuhnya semakin baik, sehingga
hasil kadar logam timbal yang diperoleh pada kerang berukuran lebih dari 3,0 cm
lebih rendah daripada kerang berukuran kecil (1,0-2,0 cm) maupun berukuran
sedang (2,1-3,0 cm).

Kadar timbal dalam kerang pada ukuran sedang (2,1-3,0 cm) sebesar 1,750
mg/kg melebihi ambang batas akumulasi logam timbal pada jenis kerang-kerangan
yang ditetapkan berdasarkan Standar Nasional Indonesia No. 7387 yaitu sebesar 1,5
mg/kg. Sedangkan untuk ukuran kecil dan besar, kadar timbal yang diperoleh masih
berada di bawah ambang batas. Hasil kadar timbal dalam kerang pada variasi
larutan pendestruksi, suhu destruksi, maupun waktu destruksi terbaik menunjukkan
hasil kadar yang melebihi ambang batas yang ditetapkan. Dari data tersebut
menunjukkan bahwa kerang darah yang berukuran sedang (2,1-3,0 cm) di Pantai
Lekok, Kabupaten Pasuruan tidak aman untuk dikonsumsi.

Kerang darah merupakan salah satu sumber protein hewani yang mudah
dicerna oleh tubuh. Penelitian Nurjanah, dkk (2005) menunjukkan bahwa kerang
darah mengandung protein sebanyak 19,48%. Hewan jenis crustacea yang terpapar
logam berat cenderung meningkatkan sistem antibodi dengan lebih banyak
mensintesa protein pertahanan berupa asam amino metionin dan sistein untuk
mempertahankan diri (Laksono, dkk., 2017). Logam timbal yang diabsorpsi dari

perairan ke dalam tubuh biota akan melewati membran-membran sel yang tersusun
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dari molekul lipid dan molekul protein. Di dalam sel, logam timbal akan
membentuk ikatan kompleks dengan molekul protein dalam kerang. Timbal akan
berikatan dengan metalotinein melalui residu sistein (Francesconi, 2007).
Metalotinein merupakan jenis protein yang berperan dalam mengatur metabolisme
logam berat esensial dalam tubuh dan menghilangkan unsur-unsur beracun seperti
kadmium dan timbal (Szitanyi, dkk., 1996). Metalotinein mengandung sekitar 26-
33% asam amino sistein. Di dalam sistein terdapat gugus sulfhidril (-SH) atau tiol
yang berfungsi mengikat ion logam. Kandungan sistein dan tiol yang tinggi
menyebabkan daya afinitas yang tinggi terhadap kation bivalen sehingga mampu
berikatan kuat dengan logam (Lasut, 2002). Adapun reaksi yang terjadi dapat dilihat

pada Gambar 4.6 (Giles, dkk., 2003):
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Gambar 4.6. Reaksi ikatan kompleks logam timbal dengan sistein
Menurut Bettleheim, dkk (2010), logam berat dapat mendenaturasi protein
dan berikatan dengan gugus sulfhidril pada protein membentuk jembatan garam.
Pada asam amino, terjadi pertukaran ion antara ion H* dengan ion logam (Tangio,
2013). Gugus sulfhidril (-SH) pada sistein sangat peka terhadap serangan radikal
bebas yang bersumber dari adanya pencemaran lingkungan. Gugus sulfhidril (-SH)

akan teroksidasi dengan melepas satu elektron atom H oleh radikal bebas

(Lukitasari, 2009) kemudian atom sulfur pada sistein akan membentuk ikatan
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disulfida dengan adanya transfer elektron (Giles, dkk., 2003). Logam timbal akan
menyerang ikatan disulfida (Palar, 2004) dan berikatan dengan atom sulfur
membentuk senyawa kompleks.

Pembentukan senyawa kompleks tersebut terjadi karena adanya reaksi antara
ion Pb?* dengan ligan sistein yang berikatan melalui ikatan kovalen koordinasi
dengan adanya donor elektron dari ligan (Winarno, 1991). Atom sulfur pada sistein

berperan sebagai atom donor yang berikatan dengan ion logam (Darmono, 1995).

4.7 Kajian Hasil Penelitian Timbal dalam Kerang Darah menurut Perspektif
Islam

Kadar rata-rata logam timbal pada kerang darah yang diperoleh berdasarkan
penelitian pada ukuran kerang 1,0-2,0 cm adalah 0,646 mg/kg, ukuran 2,1-3,0 cm
sebesar 1,750 mg/kg, dan pada ukuran lebih dari 3,0 cm sebesar 1,198 mg/kg. Kadar
logam timbal yang diperoleh pada ukuran kerang 2,1-3,0 cm telah melebihi ambang
batas sehingga berbahaya untuk dikonsumsi. Segala sesuatu yang ada di dunia ini
telah ditetapkan sesuai ketentuan-Nya masing-masing, begitu juga dengan
ketetapan manusia mengenai batas kadar logam dalam kerang. Hal ini berkaitan
dengan firman Allah dalam Q.S Al-Qamar (54) ayat 49:
Artinya: “Sesungguhnya Kami menciptakan segala Sesuan: menurut uku;’an

Menurut Ali (2009), ayat tersebut dapat ditafsirkan bahwa segala ciptaan
Allah berjalan menurut ketentuan dan ukuran. Apapun yang diciptakan-Nya di
dunia ini telah memiliki tujuan dan batas masing-masing, sehingga apabila batas

tersebut dilewati maka akan menyebabkan kekacauan. Dari ayat tersebut, dapat
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dikorelasikan bahwa ketetapan batas akumulasi logam timbal dalam kerang darah
yang dapat dikonsumsi oleh manusia tidak seharusnya diabaikan. Karena jika
kerang darah yang memiliki kadar logam timbal melebihi ambang batas dikonsumsi
maka akan menyebabkan dampak negatif bagi kesehatan manusia itu sendiri.
Akumulasi logam timbal dalam tubuh kerang sebagian besar disebabkan
oleh pencemaran akibat aktivitas manusia, seperti membuang limbah pabrik dan
limbah rumah tangga di lingkungan sekitar pantai, serta penggunaan bahan bakar
perahu motor yang mengandung timbal untuk mencari aneka hasil laut tanpa
memikirkan dampak yang berpengaruh terhadap biota laut. Perbuatan manusia
yang merusak lingkungan ini telah tercantum dalam firman Allah Q.S. Ar-Rum (30)

ayat 41 yang berbunyi:

e e ol Gais 48 A el S A s Sl gk
Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut diakibatkan perbuatan

manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebagian dari (akibat)
perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”.

Menurut Basyir (2011), ayat tersebut menjelaskan adanya kerusakan di daratan dan
di lautan yang disebabkan oleh bentuk kemaksiatan manusia. Perbuatan maksiat
tersebut dapat berupa perbuatan buruk kepada sesama manusia maupun terhadap
alam semesta. Perbuatan buruk terhadap alam semesta di darat maupun di laut
menyebabkan terjadinya kerusakan alam seperti kekeringan, pencemaran, wabah
penyakit, dan lain-lain. Pencemaran air karena adanya kontaminasi logam timbal
yang dilakukan oleh manusia merupakan salah satu bentuk kemaksiatan karena

mengabaikan kehidupan biota laut dan membahayakan kehidupan manusia.
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Padahal Allah telah memerintahkan kepada manusia untuk tidak merusak ciptaan-
Nya. Perintah ini terdapat dalam Q.S. Al-A’raaf (7) ayat 56 yang berbunyi:

°
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}
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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”.

Ayat tersebut menunjukkan larangan dalam berbuat kerusakan di bumi dalam
bentuk apapun (Basyir, 2011), salah satunya dengan tidak mencemari lingkungan.
Allah menciptakan alam raya ini untuk memenuhi kebutuhan hidup makhluk-Nya.
Sehingga alangkah baiknya jika kita bisa menjaga dan melestarikan lingkungan ini
dengan memikirkan dampak dari perbuatan yang kita lakukan terhadap kehidupan
makhluk hidup lainnya. Penciptaan manusia di bumi bertujuan untuk menjaga dan

melindungi segala ciptaan Allah. Hal ini dijelaskan dalam Q.S. Al-Bagarah (2) ayat

30:
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Artinya:  “Ingatlah  ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat:
‘Sesungguhnya Aku hendak menjadikan seorang khalifah di muka bumi’. Mereka
berkata: ‘Mengapa Engkau hendak menjadikan (khalifah) di bumi itu orang yang
akan membuat kerusakan padanya dan menumpahkan darah, padahal kami
senantiasa bertasbih dengan memuji Engkau dan mensucikan Engkau?’. Tuhan
berfirman: ‘Sesungguhnya Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui’”

Tafsir Wajiz (2008) menjelaskan bahwa kata 44l diartikan sebagai Nabi
Adam a.s. dan generasi umat manusia yang menggantikan generasi-generasi
sebelumnya. Khalifah tersebut berperan dalam melestarikan dan menjaga bumi
dalam segala aspek, baik dari alam semesta maupun makhluk hidup termasuk sikap

dan perilaku manusia di bumi berdasarkan hukum-hukum dan ketentuan Allah.



65

Sehingga dari ayat tersebut, makna khalifah jika dikorelasikan dalam hal ini yaitu
peran manusia dalam melindungi dan menjaga kehidupan biota laut dengan tidak
mengotori daerah perairan agar tidak terjadi pencemaran logam timbal yang dapat
memberikan dampak negatif pada manusia dan makhluk hidup yang hidup
didalamnya.

Permasalahan lingkungan alam semakin meningkat seiring berjalannya
waktu dengan berkembangnya teknologi dan industri. Manusia menjadi sibuk
mengurusi kebutuhan masing-masing tanpa memperhatikan lingkungan sekitarnya.
Allah menciptakan manusia di bumi sebagai khalifah untuk memakmurkan bumi.
Tugas manusia sebagai khalifah adalah untuk menjaga dan bertanggung jawab atas
dirinya sendiri, antar sesama manusia, dan terhadap alam sebagai sumber
penghidupan manusia (Watsigotul, dkk., 2018). Tanggung jawab manusia sebagai
khalifah yaitu dengan mengelola alam dan kehidupan sosial didalamnya dengan
sebaik-baiknya. Kehidupan manusia sangat bergantung pada komponen-komponen
ekosistem yang lainnya. Manusia mencari makanan di daratan dan di lautan, oleh
karena itu kehidupan biota laut yang baik akan menghasilkan makanan yang baik
pula untuk tubuh manusia. Dengan menyeimbangkan kebutuhan manusia dan
kelestarian alam, khususnya daerah perairan, alangkah baiknya jika manusia mulai
memperhatikan kerusakan maupun pencemaran yang terjadi disekitarnya.

Pencemaran air karena mengandung logam timbal yang sebagian besar
disebabkan oleh aktivitas manusia yang tidak bertanggung jawab sudah seharusnya
diperhatikan. Air yang mengandung logam timbal akan masuk ke dalam tubuh
kerang dan dikonsumsi oleh manusia. Kerang mengandungan gizi tinggi berupa

protein, vitamin, mineral, omega-3 dan senyawa antioksidan yang bermanfaat bagi
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tubuh. Namun, jika kita mengkonsumsi kerang yang terakumulasi logam timbal
secara berlebihan maka akan membahayakan kesehatan tubuh, diantaranya dapat
merusak sistem saraf, sistem pembentukan darah, sistem reproduksi, gangguan
pada jantung, ginjal, tekanan darah tinggi, dan lain-lain (Ardillah, 2016).

Untuk memenuhi tugas manusia sebagai khalifah di bumi, kita harus
melindungi kelestarian hewan laut, khususnya kerang di perairan dengan
mengurangi kadar timbal yang masuk ke dalam perairan. Hal-hal yang bisa
dilakukan sebagai upaya untuk mengurangi kadar logam timbal dalam perairan
diantaranya mengurangi penggunaan bahan bakar bebas timbal, mengurangi adanya
pembuangan limbah pabrik maupun rumah tangga yang dapat meningkatkan kadar
timbal dalam air, serta adanya penanaman tanaman air yang dapat mengurangi
pencemaran logam timbal seperti eceng gondok. Eceng gondok yang berperan
sebagai gulma dapat dimanfaatkan untuk mengurangi kadar logam karena mampu

menyerap logam yang terdapat di dalam air.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat diperoleh kesimpulan
sebagai berikut:

1. Variasi komposisi zat pendestruksi terbaik menggunakan microwave
digestion untuk analisis logam timbal (Pb) pada kerang darah adalah larutan
HNOs + H20> dengan perbandingan 1:1.

2. Variasi suhu destruksi terbaik menggunakan microwave digestion untuk
analisis logam timbal (Pb) pada kerang darah adalah suhu 200° C,
sedangkan variasi waktu destruksi tidak berpengaruh terhadap kadar timbal
dalam sampel berdasarkan hasil uji statistik one way anova.

3. Kadar logam timbal (Pb) dalam kerang darah pada ukuran kecil (1-2 cm),
sedang (2,1-3 cm), dan besar (>3 cm) berturut-turut adalah sebesar 0,646,
1,750, dan 1,198 mg/kg.

4. Hasil validasi kurva baku logam timbal (Pb) berdasarkan beberapa
parameter adalah linearitas dengan nilai koefisien korelasi (r) = 0,9947, nilai
batas deteksi sebesar 0,124 mg/L, dan nilai batas kuantisasi sebesar 0,413
mg/L.

5.2 Saran
Adapun saran untuk penelitian selanjutnya agar dapat mengembangkan

penelitian ini adalah sebagai berikut:

67
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1. Perlu dilakukan penelitian menggunakan variasi konsentrasi larutan
pendestruksi untuk melihat pengaruh kadar logam yang diperoleh.

2. Perlu adanya variasi suhu dan waktu destruksi lanjutan untuk mengetahui
kemampuan optimum dari variasi tersebut dalam proses destruksi
menggunakan microwave.

3. Sebaiknya dilakukan analisis kadar logam lain, seperti logam merkuri (Hg)

dalam kerang.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 : Rancangan Penelitian

Pengambilan dan
Preparasi Sampel

Penentuan Variasi
Waktu Destruksi
Terbaik
15, 30, dan 40 menit

\ 4

Pengaturan alat
Spektrofotometer
Serapan Atom (SSA)

v

Pembuatan Kurva
Standar Timbal (Pb)
0,2;0,6;0,8; 1,0; 1,2;

dan 1,4 mg/L

\4

Penentuan Kadar
Timbal (Pb) pada
Masing-masing
Ukuran Kerang Darah
(1,0-2,0 cm; 2,1-3,0

cm; dan > 3 cm)

Penentuan Variasi
Suhu Destruksi
Terbaik
160°C, 180°C, 200°C

Penentuan Variasi Zat
Pendestruksi Terbaik
HNO3z + H202 (1:1),
HNO3 + H,02 (2:1),
HNO3 + H202 (3:1)

\ 4

Analisis dengan
Spektrofotometer
Serapan Atom (SSA)

A 4

Analisis Data dengan
Metode Uji Varian
One Way Anova
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Lampiran 2 : Diagram Alir

1. Pengambilan dan Preparasi Sampel

Kerang Darah

- diambil masing-masing sampel dengan ukuran 1,0-2,0 cm; 2,1-3,0
cm, dan lebih dari 3 cm

- dipisahkan dari cangkang

- diambil jaringan lunak (daging kerang)

- dicuci dan dibersihkan dengan air

- dihaluskan dengan blender

Hasil

2. Pengaturan Alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

- diatur panjang gelombang 283,3 nm
- diatur laju alir asetilen 2,0 L/menit
- diatur laju alir udara 10,0 L/menit

- diatur lebar celah 0,5 nm

- diatur kuat arus 10 mA

Hasil

3. Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Larutan Baku Timbal (Pb) 1000 mg/L

- diambil 1 mL
- dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL
- ditandabataskan dengan akuademin

Larutan Standar Timbal (Pb) 10 mg/L

- dipipet masing-masing 1, 3, 4,5, 6, 7 mL

- dimasukkan dalam labu ukur 50 mL

- diencerkan dengan akuademin hingga 50 mL sehingga didapatkan
larutan dengan konsentrasi 0,2; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; dan 1,4 mg/L

- diukur konsentrasi dengan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

pada panjang gelombang 283,3 nm

Hasil
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4. Penentuan Jenis Larutan Pendestruksi Terbaik pada Timbal (Pb) dalam
Sampel Kerang Darah (Anadara granosa)

Kerang Darah

- ditimbang 10 gram masing-masing dari ukuran kerang (1,0-2,0
cm; 2,1-3,0 cm; dan lebih dari 3 cm)

- dicampurkan dan diambil 2 gram

- ditambahkan 10 mL larutan pendestruksi sesuai pada tabel berikut:

Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)

Larutan Pendestruksi
Ulangan 1 | Ulangan 2 | Ulangan 3

HNO3 + H,02 (1:1)

HNO3 + H20, (2:1)

HNO3 + H20, (3:1)

- dimasukkan ke dalam vessel

- didestruksi dalam Microwave Digestion System pada suhu 180° C
selama 30 menit

- didinginkan pada suhu ruang

- disaring dalam tabung sentrifuge menggunakan membran filter

} |

Filtrat Endapan

diukur kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali

dianalisis dengan metode uji varian One Way Annova

Hasil
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5. Penentuan Suhu Destruksi Terbaik pada Timbal (Pd) dalam sampel

Kerang Darah (Anadara granosa)

Kerang Darah

ditimbang 10 gram masing-masing ukuran kerang (1,0-2,0 cm;
2,1-3,0 cm; dan lebih dari 3 cm)

dicampurkan dan diambil 2 gram

ditambahkan 10 mL larutan pendestruksi terbaik

dimasukkan ke dalam Microwave Digestion System lalu didestruksi
pada waktu tetap (30 menit) dengan variasi suhu destruksi sesuai
tabel berikut:

Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)

Suhu Destruksi
Ulangan 1 | Ulangan 2 | Ulangan 3

160° C
180° C
200° C

didinginkan pada suhu ruang
disaring dalam tabung sentrifuge menggunakan membran filter

A\ 4

Filtrat Endapan

diukur kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)
dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali

dianalisis dengan metode uji varian One Way Annova

Hasil
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6. Penentuan Waktu Destruksi Terbaik pada Timbal (Pd) dalam sampel

Kerang Darah (Anadara granosa)

Kerang Darah

ditimbang 10 gram masing-masing ukuran kerang (1,0-2,0 cm;
2,1-3,0 cm; dan lebih dari 3 cm)

dicampurkan dan diambil 2 gram

ditambahkan 10 mL larutan pendestruksi terbaik

dimasukkan ke dalam Microwave Digestion System lalu didestruksi
pada suhu destruksi terbaik dengan variasi waktu sesuai pada tabel
berikut:

Waktu Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)
Destruksi | Ulangan 1 | Ulangan 2 | Ulangan 3
15 menit
30 menit
40 menit

didinginkan pada suhu ruang
disaring dalam tabung sentrifuge menggunakan membran filter

\4

Filtrat Endapan

diukur kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali

dianalisis dengan metode uji varian One Way Annova

Hasil

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



84

7. Penentuan Kadar Timbal (Pb) pada Masing-masing Ukuran Sampel

Kerang Darah (Anadara granosa)

Kerang Darah (ukuran 1,0-2,0 cm; 2,1-2,0 cm; dan < 3 cm)

ditimbang masing-masing 2 gram
dimasukkan ke dalam vessel
ditambahkan dengan 10 mL larutan pendestruksi terbaik
dimasukkan ke dalam Microwave Digestion System

didestruksi pada suhu dan waktu destruksi terbaik dengan variasi

ukuran kerang sesuai tabel berikut:

Ukuran Kerang
Darah

Kadar Logam Timbal (Pb) (mg/kg)

Ulangan 1

Ulangan 2

Ulangan 3

Ukuran kecil
(1,0-2,0 cm)

Ukuran sedang
(2,1-3,0 cm)

Ukuran besar
(lebih dari 3 cm)

didinginkan pada suhu ruang lalu
disaring dalam tabung sentrifuge menggunakan membran filter

Filtrat

|

Endapan

diukur kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 283,3 nm
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali
dianalisis dengan metode uji varian One Way Annova

Hasil




Lampiran 3 : Perhitungan

1. Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)
Pembuatan Larutan Stok 1000 mg/L Pb?* dalam persenyawaan Pb(NOs).
Mr Pb(NOs3). = 331 g/mol
Ar Pb =207 g/mol
Berat = Mr Pb(NO3). x 1000 mg
Ar Pb
=331 g/mol x 1000 mg
207 g/mol
=1599 mg
=1,599 g

a. Pembuatan larutan standar 1000 mg/L menjadi 10 mg/L

M1 X Vi=M2X V>
1000 mg/L x V1 =10 mg/L x 100 mL

V1 =100 mL x 10 mg/L

1000 mg/L

Vi = 1mL
Sehingga larutan standar 10 mg/L dibuat dengan cara dipipet 1 mL
larutan standar 1000 mg/L ke dalam labu takar 100 mL, kemudian

ditandabataskan dengan HNO3z 0,1 N sampai tanda batas
b. Pembuatan larutan standar 0,2 mg/L

M1 xV1i=M:x V>
10 mg/Lx Vi1 =0,2mg/L x 50 mL

Vi =50 mL x 0,2 mg/L

10 mg/L

Vi = 1mL
Sehingga larutan standar 0,2 mg/L dibuat dengan cara dipipet 1 mL
larutan standar 10 mg/L ke dalam labu takar 50 mL, kemudian

ditandabataskan dengan HNO3 0,1 N sampai tanda batas
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c. Pembuatan larutan standar 0,6 mg/L
M1 X Vi=M2Xx V>
10mg/Lx Vi =0,6 mg/L x 50 mL
Vi =50mL x 0,6 mg/L
10 mg/L
Vi =3mL
Sehingga larutan standar 0,6 mg/L dibuat dengan cara dipipet 3 mL

larutan standar 10 mg/L ke dalam labu takar 50 mL, kemudian
ditandabataskan dengan HNO3 0,1 N sampai tanda batas
d. Pembuatan larutan standar 0,8 mg/L

M1 X Vi=M2Xx V>
10 mg/Lx Vi =0,8mg/L x50 mL

Vi1 =50 mL x 0,8 mg/L

10 mg/L

Vi =4mL

Sehingga larutan standar 0,8 mg/L dibuat dengan cara dipipet 4 mL

larutan standar 10 mg/L ke dalam labu takar 50 mL, kemudian
ditandabataskan dengan HNOz 0,1 N sampai tanda batas
e. Pembuatan larutan standar 1,0 mg/L

M1 X Vi=M2Xx V>
10mg/Lx Vi =1,0mg/L x50 mL

Vi =50 mL x 1,0 mg/L

10 mg/L

Vi = 5mL

Sehingga larutan standar 1,0 mg/L dibuat dengan cara dipipet 5 mL

larutan standar 10 mg/L ke dalam labu takar 50 mL, kemudian
ditandabataskan dengan HNOz 0,1 N sampai tanda batas
f. Pembuatan larutan standar 1,2 mg/L
M1 X Vi=M2Xx V>
10mg/Lx Vi =1,2mg/L x50 mL
Vi =50mL x 1,2 mg/L
10 mg/L
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Vi = 6mL
Sehingga larutan standar 1,2 mg/L dibuat dengan cara dipipet 6 mL
larutan standar 10 mg/L ke dalam labu takar 50 mL, kemudian
ditandabataskan dengan HNOz 0,1 N sampai tanda batas
0. Pembuatan larutan standar 1,4 mg/L
M1 X V1i=M2X V>
10mg/Lx Vi =1,4mg/L x 50 mL

Vi =50mL x 1,4 mg/L
10 mg/L
Vi = 7mL

Sehingga larutan standar 1,4 mg/L dibuat dengan cara dipipet 7 mL
larutan standar 10 mg/L ke dalam labu takar 50 mL, kemudian

ditandabataskan dengan HNO3 0,1 N sampai tanda batas

2. Pembuatan HNO3 0,1 N
Diketahui : p HNO3 65% = 1,39 gr/cm®
= 1390 gr/L
Mr HNO3s = 63 gr/mol
HNO3 = 65 gr HNO3
100 gr larutan
1390 gr =100 gr

1L Vv
\Y =100grx1L
1390 gr
V =0,0719 L
n = 65¢r
63 gr/mol
n HNOsz =1,0318 mol
MHNO; =n
Y
M HNO3z =1,0318 mol
0,0719 L

M HNOs; =14,3505 M



MixVi =M2xV>
14,3505 M x V1 =0,1 M x 1000 mL
Vi =0,1Mx1000 mL

14,3505 M
Vi =6,9684 mL
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Lampiran 4: Hasil Uji Kurva Standar

1. Hasil Uji Linearitas dan Sensitivitas

0,03

0,025 y = 0.0176x - 0.0007
R2 = 0.9947

0,02
0,015

0,01

Absorbansi

0,005

0

syt 04 06 08 SAI0 " 0N 14
Konsentrasi Pb (mg/L)

0[0
-0,005

a. Linearitas kurva standar sebesar 0,9947
b. Sensitivitas nilai slope (kemiringan sebesar 0,0176)

2. Hasil Uji LOD dan LOQ

Sampel Konsentrasi y ¥ (y-7) (y- »)?
Blangko 0 0 -0.0007 0.0007 0.00000049
Standar 1 0,2 0,0026 0.00282 -0.00022 4.84E-08
Standar 2 0,6 0,01 0.00986 0.00014 1.96E-08
Standar 3 0,8 0,0121 0.01338 -0.00128 | 1.6384E-06
Standar 4 1,0 0,0169 0.0169 0 0
Standar 5 1,2 0,0209 0.02042 0.00048 2.304E-07
Standar 6 1,4 0,0244 0.02394 0.00046 2.116E-07
Jumlah | 2.6384E-06
SD X/Y | 0.00072642
LOD | 0.12382089
LOQ | 0.41273628

a. SDxly=yX(y— 9H?:(n-2)
=,/2.6384E — 06 : (7 — 2)
=0.00072642
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b. LOD

c. LOQ

=3 x SD xly
slope
=3 x 0,00023776 mg/L
0,0176
=0.12382089 mg/L

=10 x SD xly
slope
=10 x 0,00023776 mg/L

0,0176
= 0.41273628 mg/L
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Lampiran 5 : Data Hasil Instrumen Larutan Sampel

1. Penentuan Kadar Timbal pada Kerang Darah dengan Variasi Larutan

Pendestruksi

Tabel 1. Kadar Timbal yang terbaca oleh instrumen

Larutan

Pendestruksi m (kg) Absorbansi V (L) B (SSA) (mg/L)
_ 0,002 0,0047 0,011 0,306818181
HN%:'DHZOZ 0,002 0,0046 0,011 0,301136363
0,002 0,0051 0,011 0,329545454
_ 0,002 0,0046 0,011 0,301136363
HNC();:'DHZOZ 0,002 0,0045 0,011 0,295454545
0,002 0,0044 0,011 0,289772727
_ 0,002 0,0037 0,011 0,25
HNC()gz'l)HZOZ 0,002 0,0038 0,011 0,255681818
0,002 0,0035 0,011 0,238636363
Tabel 2. Kadar Timbal yang sebenarnya
Kadar yang sebenarnya
Larutan Standar
e Ulangan 1 | Ulangan 2 | Ulangan 3 | Rata-rata oo
(mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg)
HN%::I)HZOZ 16875 | 1.65625 | 1.8125 | 1.719 | 0.067507716
HNCZZZ'DHZOZ 1.65625 1.625 159375 | 1.625 | 0.025515518
HN?;'DHZOZ 1.375 1.40625 | 1.3125 1.365 | 0.038975598
1. HNOs+ H202 (1:1)
a. Ulangan1
Kadar Sebenarnya = C x V
M
=0,306818181 mg/L x 0,11 L
0,002 kg
=1,6875 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,301136363 mg/L x 0,11 L
0,002 kg
=1,65625 mg/kg
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c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,329545454 mg/L x 0,11 L
0,002 kg
=1,8125 mg/kg
2. HNOsz + H207 (2:1)
a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya = C x V
M
=0,301136363 mg/L x 0,11 L
0,002 kg
=1,65625 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,295454545 mg/L x 0,11 L
0,002 kg
= 1,625 mg/kg
c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya = C x V
M
=0,289772727 mg/L x 0,11 L
0,002 kg
=1,59375 mg/kg
3. HNOgz + H202 (3:1)
a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,25mg/L x 0,11 L
0,002 kg
= 1,375 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,255681818 mg/L x 0,11 L
0,002 kg

=1,40625 mg/kg
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c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya = C x V

M

=0,238636363 mg/L x 0,11 L
0,002 kg
=1,3125 mg/kg
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2. Penentuan Kadar Timbal pada Kerang Darah dengan Variasi Suhu

Destruksi

Tabel 1. Kadar Timbal yang terbaca oleh instrumen

Suhu Destruksi m (kg) Absorbansi V (L) B (SSA) (mg/L)
0,002 0,0036 0,011 0,244318181
160 °C 0,002 0,0031 0,011 0,215909090
0,002 0,0035 0,011 0,306818181
0,002 0,0047 0,011 0,301136363
180 °C 0,002 0,0046 0,011 0,329545454
0,002 0,0051 0,011 0,318181818
0,002 0,0054 0,011 0,346590909
200 °C 0,002 0,0055 0,011 0,352272727
0,002 0,0063 0,011 0,397727273
Tabel 2. Kadar Timbal yang sebenarnya
Kadar yang sebenarnya
- Standar
Suhu Destruksi | Ulangan1 | Ulangan2 | Ulangan 3 | Rata-rata deviasi
(mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg)
160 °C 1.34375 1.1875 1.3125 1.28125 | 0.067507716
180 °C 1.6875 1.65625 1.8125 1.71875 | 0.067507716
200 °C 1.90625 1.9375 2.1875 2.01042 | 0.125865062

1. Suhu 160 °C

a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya=C x V

=0,011 L x 0,244318181 mg/L

=1,34375 mg/kg

b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya =C x V

M

0,002 kg

M




= 0,011 L x 0,215909090 mg/L
0,002 kg
=1,1875 mg/kg

c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,011 L x 0,306818181 mg/L
0,002 kg
=1,3125 mg/kg
2. Suhu 180 °C
a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,011 L x 0,301136363 mg/L
0,002 kg
=1,6875 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,329545454 mg/L
0,002 kg
= 1,65625 mg/kg
c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,318181818 mg/L
0,002 kg
=1,8125 mg/kg
3. Suhu 200 °C
a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya =C x V
M
= 0,011 L x 0,346590909 mg/L
0,002 kg
=1,90625 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,011 L x 0,352272727 mg/L
0,002 kg

=1,9375 mg/kg



c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya = C x V

=0,011 L x 0,397727273 mg/L

M

0,002 kg
=2,1875 mg/kg
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3. Penentuan Kadar Timbal pada Kerang Darah dengan Variasi Waktu

Destruksi

Tabel 1. Kadar Timbal yang terbaca oleh instrumen

Waktu Destruksi m (kg) Absorbansi V (L) B (SSA) (mg/L)
0,002 0,0033 0,011 0,227272727
15 menit 0,002 0,0048 0,011 0,3125
0,002 0,0049 0,011 0,318181818
0,002 0,0054 0,011 0,346590909
30 menit 0,002 0,0055 0,011 0,352272727
0,002 0,0063 0,011 0,397727273
0,002 0,0052 0,011 0,335227273
40 menit 0,002 0,0064 0,011 0,403409091
0,002 0,0065 0,011 0,409090909
Tabel 2. Kadar Timbal yang sebenarnya
Kadar yang sebenarnya
Waktu Standar
Destriksi Ulangan1 | Ulangan 2 | Ulangan 3 | Rata-rata deviasi
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) | (mglkg)
15 menit 1.25 1.71875 1.75 1.5729167 | 0.228692692
30 menit 1.90625 1.9375 2.1875 | 2.0104167 | 0.125865062
40 menit 1.84375 2.21875 2.25 2.1041667 | 0.184583804

1. Waktu 15 menit
a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya=C x V

M

=0,011 L x 0,227272727 mg/L
0,002 kg
= 1,25 mg/kg

b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya=C x V

M

=0,011 L x 0,3125 mg/L

0,002 kg




= 1,71875 mg/kg

c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,318181818 mg/L
0,002 kg
= 1,75 mg/kg
2. Waktu 30 menit
a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,346590909 mg/L
0,002 kg
= 1,90625 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,352272727 mg/L
0,002 kg
=1,9375 mg/kg
c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,397727273 mg/L
0,002 kg

=2,1875 mg/kg
3. Waktu 40 menit

a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,011 L x 0,335227273 mg/L
0,002 kg
=1,84375 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya=C x V
M
= 0,011 L x 0,403409091 mg/L
0,002 kg
=2,21875 mg/kg
c. Ulangan 3

Kadar Sebenarnya=C x V
M



= 0,011 L x 0,409090909 mg/L
0,002 kg
= 2,25 mg/kg
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4. Penentuan Kadar Timbal pada Kerang Darah dengan Variasi Ukuran

Kerang Darah

Tabel 1. Kadar Timbal yang terbaca oleh instrumen

Ukuran Kerang m (kg) Absorbansi V (L) B (SSA) (mg/L)

0,002 0,0011 0,011 0,102272727

1,0-2,0 cm 0,002 0,0017 0,011 0,136363636
0,002 0,0013 0,011 0,113636364

0,002 0,0047 0,011 0,306818182

2,1-3,0cm 0,002 0,0047 0,011 0,306818182
0,002 0,0053 0,011 0,340909091

0,002 0,0036 0,011 0,244318182

>3,0 cm 0,002 0,0031 0,011 0,215909091
0,002 0,0027 0,011 0,193181818

Tabel 2. Kadar Timbal yang sebenarnya

Kadar yang sebenarnya
Ukuran Kerang | Ulangan 1 | Ulangan 2 | Ulangan 3 | Rata-rata fjg]iggir
(mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg)
1,0-2,0cm 0.5625 0.75 0.625 0.6458333 | 0.077951196
2,1-3,0 cm 1.6875 1.6875 1.875 1.75 0.088388348
>3,0 cm 1.34375 1.1875 1.0625 1.1979167 | 0.115055844
1. Ukuran 1,0-2,0 cm
a. Ulangan 1
Kadar Sebenarnya = C x V
M
=0,011 L x 0,102272727 mg/L
0,002 kg
= 0,5625 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya=C x V
M
= 0,011 L x 0,136363636 mg/L
0,002 kg

= 0,75 mg/kg




c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya = C x V

M
=0,011 L x 0,113636364 mg/L
0,002 kg
= 0,625 mg/kg
2. Ukuran 2,1-3,0 cm
a. Ulangan1
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,306818182 mg/L
0,002 kg
=1,6875 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,306818182 mg/L
0,002 kg
= 1,6875 mg/kg
c. Ulangan 3
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,011 L x 0,340909091 mg/L
0,002 kg
= 1,875 mg/kg
3. Ukuran >3,0 cm
a. Ulangan1
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,011 L x 0,244318182 mg/L
0,002 kg
=1,34375 mg/kg
b. Ulangan 2
Kadar Sebenarnya =C x V
M
=0,011 L x 0,215909091 mg/L
0,002 kg

=1,1875 mg/kg



C.

Ulangan 3
Kadar Sebenarnya=C x V
M
=0,011 L x 0,193181818 mg/L

0,002 kg
=1,0625 mg/kg

99



Lampiran 6: Dokumentasi Penelitian

Penambahan larutan pendestruksi

100
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Sampel ditimbang

Destruksi dengan microwave
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Analisis dengan AAS
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Lampiran 7: Analisis Statistik

a. One-way Anova: Konsentrasi Timbal dalam Variasi Larutan Pendestruksi

Descriptives

Larutan Pendestruksi Statistic Std. Error
Konsentrasi HNO3+H202 (1:1) Mean .312467 .0086742
95% Confidence Interval Lower Bound .275145
for Mean Upper Bound 349789
5% Trimmed Mean
Median .306800
Variance .000
Std. Deviation .0150241
Minimum 3011
Maximum .3295
Range .0284
Interquartile Range
Skewness 1.456 1.225
Kurtosis
HNO3+H202 (2:1) Mean .295467 .0032621
95% Confidence Interval Lower Bound .281431
for Mean Upper Bound 309502
5% Trimmed Mean
Median .295500
Variance .000
Std. Deviation .0056501
Minimum .2898
Maximum 3011
Range .0113
Interquartile Range
Skewness -.027 1.225
Kurtosis
HNO3+H202 (3:1) Mean .252850 .0028500
Lower Bound .216637
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95% Confidence Interval Upper Bound
for Mean .289063
5% Trimmed Mean
Median .252850
Variance .000
Std. Deviation .0040305
Minimum .2500
Maximum .2557
Range .0057
Interquartile Range
Skewness
Kurtosis
Tests of Normality
Kolmogorov-Smirnov? Shapiro-Wilk
Larutan Pendestruksi | Statistic df Sig. | Statistic | df Sig.
Konsentrasi HNO3+H202 (1:1) 314 3 .893 3 .365
HNO3+H202 (2:1) #1725 3 1.000f 3 .990}
HNO3+H202 (3:1) 260 2
a. Lilliefors Significance Correction
Descriptives
Konsentrasi 95% Confidence Interval for Mean
N Mean Std. Deviation | Std. Error | Lower Bound Upper Bound | Minimum | Maximum
HNO3+H202 (1:1) 3 312467 .0150241| .0086742 .275145 .349789 3011 .3295]
HNO3+H202 (2:1) 3 .295467 .0056501| .0032621 .281431 .309502 .2898 3011
HNO3+H202 (3:1) 3 .248100 .0087069| .0050269 226471 .269729 .2386 .2557
Total 9 .285344 .0302956| .0100985 .262057 .308632 .2386 .3295
Test of Homogeneity of Variances
Konsentrasi
Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.288 2 6 .183
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ANOVA
Konsentrasi
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups .007 2 .003 30.029 .001
Within Groups .001 6 .000
Total .007 8
Post Hoc Tests
Multiple Comparisons
Konsentrasi
Tukey HSD
(I) Larutan (J) Larutan Mean Difference 95% Confidence Interval
Pendestruksi Pendestruksi (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound Upper Bound
HNO3+H202 (1:1) HNO3+H202 (2:1) .0170000 .0086082 .199 -.009412 .043412
HNO3+H202 (3:1) .0643667" .0086082 .001 .037954 .090779
HNO3+H202 (2:1)  HNO3+H202 (1:1) -.0170000 .0086082 199 -.043412 .009412
HNO3+H202 (3:1) .0473667" .0086082 .004 .020954 .073779
HNO3+H202 (3:1) HNO3+H202 (1:1) -.0643667" .0086082 .001 -.090779 -.037954
HNO3+H202 (2:1) -.0473667" .0086082 .004 -.073779 -.020954

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

Homogeneous Subsets

Konsentrasi

Tukey HSD
Subset for alpha = 0.05

Larutan Pendestruksi N 1 2
HNO3+H202 (3:1) 3 248100
HNO3+H202 (2:1) 3 295467
HNO3+H202 (1:1) 3 .312467
Sig. 1.000 .199

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
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b. One-way Anova: Konsentrasi Timbal dalam Variasi Suhu Destruksi

Descriptives

Suhu Statistic | Std. Error
Konsentrasi 160C Mean .255667| .0268490
95% Confidence Interval for Lower Bound .140145
Mean Upper Bound 371189
5% Trimmed Mean
Median .244300
Variance .002
Std. Deviation .0465038
Minimum .2159
Maximum .3068
Range .0909
Interquartile Range
Skewness 1.034 1.225
Kurtosis
180 C Mean .316267 .0082552
95% Confidence Interval for Lower Bound .280748
Mean Upper Bound .351786
5% Trimmed Mean
Median .318200
Variance .000
Std. Deviation .0142984
Minimum 3011
Maximum .3295
Range .0284
Interquartile Range
Skewness -.597 1.225
Kurtosis
200C Mean .349450[ .0028500
95% Confidence Interval for Lower Bound .313237
Mean Upper Bound .385663
5% Trimmed Mean
Median .349450
Variance .000
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Std. Deviation .0040305
Minimum .3466
Maximum .3523
Range .0057
Interquartile Range
Skewness
Kurtosis
Tests of Normality
Kolmogorov-Smirnov? Shapiro-Wilk
Suhu Statistic df Sig. Statistic df Sig.
Konsentrasi 160 C .263 3 1955 .593]
180 C .220 3 .986 776
200 C .260 2
a. Lilliefors Significance Correction
Descriptives
Konsentrasi
95% Confidence Interval for Mean
Mean Std. Deviation Std. Error Lower Bound Upper Bound Minimum | Maximum
160 C 3 .255667 .0465038 .0268490 .140145 371189 .2159 .3068]
180 C 3 .316267 .0142984 .0082552 .280748 .351786 3011 .3295
200 C 3 .365533 .0280026 .0161673 .295971 .435096 .3466 .3977|
Total 9 .312489 .0553089 .0184363 .269975 .355003 .2159 .3977

Test of Homogeneity of Variances

Konsentrasi
Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.292 2 6 .182
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ANOVA
Konsentrasi
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups .018 2 .009 8.649 .017
\Within Groups .006 6 .001
Total .024 8
Post Hoc Tests
Multiple Comparisons
Konsentrasi
Tukey HSD
Mean Difference 95% Confidence Interval
(I) Suhu (J) Suhu (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound Upper Bound
160 C 180 C -.0606000 .0264625 188 -.141794 .020594
200 C -.1098667" .0264625 .014 -.191061 -.028672
180C 160C .0606000| .0264625 183 -.020594 141794
200 C -.0492667 .0264625 .229 -.130461 .031928]
200C 160 C .1098667" .0264625 .014 .028672 191061
180 C .0492667| .0264625 .229 -.031928 130461

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

Homogeneous Subsets



Konsentrasi

Tukey HSD
Subset for alpha = 0.05

Suhu 1 2
160 C 2 .255667
180 C 3 316267 316267
200 C 3 .365533
Sig. .133 .229)

Means for groups in homogeneous subsets are

displayed.

109



110

c. One-way Anova: Konsentrasi Timbal dalam Variasi Waktu Destruksi

Descriptives

Waktu Destruksi Statistic | Std. Error
Konsentrasi 15 menit  Mean .286000] .0293961
95% Confidence Interval for Lower Bound .159519
Mean Upper Bound 412481
5% Trimmed Mean
Median .312500
Variance .003
Std. Deviation .0509155
Minimum 2273
Maximum .3182
Range .0909
Interquartile Range
Skewness -1.708 1.225
Kurtosis
30 menit Mean .365533| .0161673
95% Confidence Interval for Lower Bound .295971
Mean Upper Bound 435096
5% Trimmed Mean
Median .352300
Variance .001
Std. Deviation .0280026
Minimum .3466
Maximum 3977
Range .0511
Interquartile Range
Skewness 1.652 1.225
Kurtosis
40 menit Mean .369300] .0341000
95% Confidence Interval for Lower Bound -.063982
Mean Upper Bound .802582
5% Trimmed Mean
Median .369300
Variance .002
Std. Deviation .0482247
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Minimum .3352
Maximum 4034
Range .0682
Interquartile Range
Skewness
Kurtosis
Tests of Normality
Waktu Kolmogorov-Smirnov2 Shapiro-Wilk
Destruksi Statistic df Sig. Statistic df Sig.
Konsentrasi 15 menit .365 8 97 3 .107
30 menit .348 8 .833 3 195
40 menit .260 2
a. Lilliefors Significance Correction
Descriptives
Konsentrasi
95% Confidence Interval for Mean
N Mean Std. Deviation | Std. Error Lower Bound Upper Bound Minimum Maximum
15 menit 3 .286000 .0509155 .0293961 .159519 412481 .2273 .3182
30 menit 3 .365533 .0280026 .0161673 .295971 435096 .3466 .3977
40 menit 3 .382567 .0411196 .0237404 .280420 484713 .3352 4091
Total 9 .344700 .0570915 .0190305 .300816 .388584 2273 4091
Test of Homogeneity of Variances
Konsentrasi
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.213 6 .361
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ANOVA
Konsentrasi
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups .016 2 .008 4.719 .059
Within Groups .010 6 .002
Total .026 8
Post Hoc Test
Multiple Comparisons
Konsentrasi
Tukey HSD
(1) Waktu (J) Waktu Mean Difference 95% Confidence Interval
Destruksi  Destruksi (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound Upper Bound
15 menit 30 menit -.0795333 .0335571 .120 -.182496 .023429
40 menit -.0965667 .0335571 .063 -.199529 .006396
30 menit 15 menit .0795333 .0335571 .120 -.023429 .182496
40 menit -.0170333 .0335571 .870 -.119996 .085929
40 menit 15 menit .0965667 .0335571 .063 -.006396 .199529
30 menit .0170333| .0335571 .870 -.085929 119996

Homogeneous Subsets

Konsentrasi

Tukey HSD

Subset for alpha
Wakiu =0.05
Destruksi N 1
15 menit 3 .286000
30 menit 3 .365533
40 menit 3 .382567
Sig. .063

Means for groups in homogeneous subsets

are displayed.
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d. One-way Anova: Konsentrasi Timbal dalam Variasi Ukuran Kerang

Darah
Descriptives
Ukuran Statistic | Std. Error
Konsentrasi 1-2cm Mean .117433| .0100287

95% Confidence Interval for Lower Bound .074283
Mean Upper Bound .160583
5% Trimmed Mean
Median .113600
Variance .000
Std. Deviation .0173702
Minimum .1023
Maximum .1364
Range .0341
Interquartile Range
Skewness .945 1.225
Kurtosis

2-3cm Mean .318167| .0113667
95% Confidence Interval for Lower Bound .269260
Mean Upper Bound .367073
5% Trimmed Mean
Median .306800
Variance .000
Std. Deviation .0196876
Minimum .3068
Maximum .3409
Range .0341
Interquartile Range
Skewness 1.732 1.225
Kurtosis

>3cm Mean .217800| .0147819
95% Confidence Interval for Lower Bound .154199
Mean Upper Bound .281401
5% Trimmed Mean
Median .215900
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Variance .001
Std. Deviation .0256029
Minimum .1932
Maximum .2443
Range .0511
Interquartile Range
Skewness .332 1.225
Kurtosis
Tests of Normality
Kolmogorov-Smirnov? Shapiro-Wilk
Ukuran Statistic df Sig. Statistic df Sig.
Konsentrasi 1-2cm .254 3 .963 3 .633
2-3cm .385 3 .750 3 .000}
>3cm .196 3 .996 3 .877
a. Lilliefors Significance Correction
Descriptives
Konsentrasi
95% Confidence Interval for Mean
N Mean Std. Deviation Std. Error Lower Bound Upper Bound | Minimum [ Maximum
1-2cm 3 117433 .0173702 .0100287 .074283 .160583 .1023 .1364
2-3cm 3 .318167 .0196876 .0113667 .269260 .367073 .3068 .3409
>3cm 3 .217800 .0256029 .0147819 154199 .281401 .1932 .2443
Total 9 .217800 .0888330 .0296110 149517 .286083 .1023 .3409

Test of Homogeneity of Variances

Konsentrasi

Levene Statistic

dfl

df2

Sig.

194

6 .829
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ANOVA
Konsentrasi
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups .060 2 .030 67.414 .000
Within Groups .003 6 .000
Total .063 8
Post Hoc Test
Multiple Comparisons
Konsentrasi
Tukey HSD
() 0) e e 95% Confidence Interval
Ukuran  Ukuran (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound Upper Bound
1-2cm 2-3cm -.2007333" .0172874 .000 -.253776 -.147691
>3cm -.1003667" .0172874 .003 -.153409 -.047324
2-3cm 1-2cm .2007333" .0172874 .000 147691 253776
>3cm .1003667" .0172874 .003 .047324 -153409]
>3cm 1-2cm .1003667" .0172874 .003 .047324 .153409'
2-3cm -.1003667" .0172874 .003 -.153409 -.047324
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
Homogeneous Subsets
Konsentrasi
Tukey HSD
Subset for alpha = 0.05
Ukuran N 1 2 3
1-2cm 3|  .117433
>3cm 3 .217800
2-3cm 3 .318167|
Sig. 1.000 1.000 1.000}

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.



Lampiran 8 : Penentuan F Tabel Probabilitas 0,05

1. Penentuan derajat bebas (df)

e df(N1)=k
=1
e df (N2) =n-k
=9-1
=8
Keterangan: n = jumlah data

k = jumlah variabel
2. Penentuan F tabel

Dari data df (N1) dan df (N2), dapat diperoleh F tabel sebesar 5,32.

Nilai F tabel dapat dilihat pada tabel berikut:
Tabel 1. Titik Presentasi Distribusi F untuk Probabilitas = 0,05

df untuk pembilang (N1}
df untuk
penyebut

(N2} 1 2 3 4 L 5 i ] ) 10 11 12 13 14 15
1 181 180 216 225 230 234 237 23p 241 242 243 244 245 245 243
2 (1851 )| 12.00 | 1816 | 1925 | 1030 | 19.33 | 18.35 | 10.37 | 19.38 | 1940 | 10.40 | 1941 | 1842 | 1042 | 1943
3(p013)| @55 | e28 | f12 | 001 904 | BA9 | BB5| 8B1| 870 | BTE | 874 | BFI| BT1| 870
4 (|7.71) 684 | 650 | €39 | 625 616 | G609 | 604 | 60D | 590 | 584 | 501 | 589 | 587 | 584
S5(|681) 578 | 541 | 519 | 505 485| 483 | 482 | 477 | 474 | 470 | 468 | 486 | 484 | 482
6 (|599) 514 | 476 | 453 | 430 428 | 421 | 495 | 410 | 408 | 403 | 400 | 398 | 306 | 304
7T|]|55 474 | 435 | 412 | 387 | 367 | 379 | 373 | 36B| 364 | 380 357 | 35 | 35 s
B(|532) 446 | 407 | 384 | 380 358 | 350 | 344 | 330 | 235 | 331 328 | 326 | 324 322
9| 512 | 426 | 3686 | 263 | 348 337 | 320 | 323 | 318 | 314 | 310 | 307 | 305| 303 | 3O
10| 496 | 410 371 | 348 | 333 | 322 214 | 307 | 302| 293 | 284 | 281 288 | 286 | 285
11 484 | 388 | 35| 33| 320 300 | 2N 295 | 2060 | 285 | 282 | 27| 276 | 274 | 272
12| 475 | 382 | 340 | 328 | 3N 300 | 29 285 | 280 | 2v5 | 272 | 260 | 288 264 | 2862
13| 487 | 3.81 341 | 318 | 303 | 282 | 283 | 277 | 271 | 267 | 2683 | 260 25 255 | 253
14| 480 | 374 33| 3N 298 | 2B5| 276 | 270 | 285| 280 | 257 | 253 | 251 248 | 248
15| 454 | 388 | 320 | 308 | 280 | 27| 2T 2684 | 250 | 254 | 251 248 | 245 | 242 240
16| 449 | 383 324 | 3mM 285 | 274 | 208 | 258 | 254 | 240 | 246 | 242 | 40| 237 235
17| 445 | 35| 320 | 298 | 281 270 | 281 255 | 240 | 245 | 2.4 238 235 233 2
18| 441 355 | 316 | 2903 | 277 | 266 | 253 | 251 246 | 241 237 23| 231 220 227
19| 433 | 352 313| 290 | 274 | 263 | 254 | 248 | 242 | 233 | 234 | 231 | 228 226 | 223
20| 435 348 30| 287 | 271 | 260 281 245 | 230 | 235 | 231 228 | 225 | 222 | 220
21 432 | 347 | 307 | 284 | 288 | 257 240 | 242 | 237 | 232| 228 | 225 222| 220| 218
22| 430 344 305| 282 | 286 | 255 248 | 240 | 234 | 230 | 228 | 223 220 247 | 218
23| 423 | 342 | 303 280 | 264 | 253 | 244 237 | 232 227 | 224 | 220 218 | 215 | 213
24| 428 | 340 301 273 | 282 | 251 | 242 238 | 230 | 225 | 2x2 | 28| 215 213 | 21
25| 424 330 200 278 | 280 | 240 240 | 234 | 228| 224 | 220 26| 214 | 211 | 209
26| 423 | 337 | 208 274 | 250 | 247 | 233 232 | 237 | 22| 298| 215 Z1Z | Zo0| 207
27| 421 | 335 | 286 | 273 | 257 | 246 237 | 231 | 225| 220 | 297 | 213 | 210 | 208 | 208
28| 420 334 2B5) 2T 255 245| 233 | 220 | 224 19| 245 | 212 209 | 06| 204
29| 4183 | 333 283| 270 | 255 | 243 235 | 238 | 222 218 | 214 | 210 208 | 205 | 203
0| 447 | 332 282| 289 | 253 | 242 33| 2IT| 23| 28 | 23| 200 208 | 204 | 201
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Lampiran 9 : Penentuan Nilai z Distribusi Normal

Tabel 1. Distribusi Normal Satu Sisi

u 0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.00
0.0 05000 | 04960 0.4920 0.4B8D 0.4840 04801 04761 0.4721 04681 0.4541
01 0aen? | 04se2 04512 04483 0.A843 04404 nA38S 04375 nAEE 04247
02 04207 | 041EE 0A1H 0.4090 D.4052 04013 03974 0.3936 03807 (0.3850
03 03321 0.3783 0.3745 03707 0.3650 03632  0.35M 0.3557 03520 0.3483
04 03446 | 03408 03372 03336 03300 03764 0328 0.3192 0356 03121
05 03085 | 03050 03015 02981 02945 02012 02877 0.7843 02810 02776
06 02743 02708 02676 02643 02611 02578 02546 0.2514 02483 0.2451
07 02420 | 02380 02358 02327 02206 02266 02236 0.2206 0277 02148
08 02119 | 02090  0.2061 02033 0.2005 01977  0.1949 0.1922 DIEM 01867
09 01841 01814 01788 0.1762 0.1736 01711 01685 0.1660 01635 0.1611
10 01587 | 01582 01539 0.1515 0.1402 01469  0.1446 0.1423 01401 01379
11 01357 | 01335 01314 0.1202 01271 01251 09230 0.1210 01190 01170
12 0.1151 0.1131 01112 0.1093 0.1075 01056  0.1038 0.1020 01003 0.0985
13 00968 | 00951 0.0934 0.0918 0.0901 00885 00889 0.0853 00838 0.0823
14 00S0E | 00733 00778 0.0764 0.0749 00735 00721 0.0708 0.0684  0.0681
15 00668 | 00655  0.0643 0.0630 0.0618 00606  0.0504 0.0582 D.OST1  (.0559
16 00548 | 00537 00526 0.0516 0.0505 0.0495 00485 0.0475 D.0465  0.0455
17 00446 | 00436 0.0427 0.0418 0.0400 00401 00392 0.0384 00375 0.0367
18 00350 | 00351 0.0344 0.0336 0.0220 00322 00314 0.0307 0.0301  0.0294
19 00287 | 00281 0.0274 0.0268 0.0262 00256  0.0250 0.0244 00230  (.0253
20 00228 | 00222  0.0217 0.0212 0.0207 00202 00197 0.0192 D.OIBE  (.0133
21 oM | oM 00170 0.0165 D.0162 00158 0.0154 0.0150 00146 0.0143
22 0013 | 0M3IE 00132 0.0129 0.0125 00122 00119 0.0116 00113 0.0110
23 00107 | 0OMB4 0.0702 0.00064 0.00914 0.00866
24 0.00820 0.00776 0.00734 0.00695 0.00657
25 0.00621 0.00587 0.00554 0.00523 0.00404
25 0.00466 0.00440 0.00415 0.00391 0.00368
27 0.00347 0.00326 0.00307 0.00289 0.00272
28 0.00256 0.00240 0.00226 000212 0.00199
29 0.00187 0.00175 0.00164 0.00154 0.00144

[Go 0.00135
31 0000968
32 0.000687

Keterangan: nilai u =z
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Lampiran 10 : Penentuan t-tabel

1. Penentuan derajat bebas (df)
df =n-1
=7-1
=6
Keterangan: n = jumlah data
2. Penentuan t-tabel
Dari data df dengan tingkat kepercayaan 99% dan taraf signifikansi
a = 0,01, nilai t yang diperoleh adalah 3,143. Nilai t dapat dilihat pada
tabel berikut:
Tabel 1. Titik Persentase Distribusi t

ER 0.25 0.10 0.05 0.025 0.01 0.005 0.001
df 0.50 0.20 0.10 0.050 0.02 0.010 0.002
1 1.00000 3.07768 6.31375 12.70620 31.82052 63.65674 | 318.30884
2 0.81650 1.88562 291999 4.30265 6.96456 9.92484 2232712
3 0.76489 1.63774 2.35336 3.18245 4.54070 5.84091 10.21453
4 0.74070 1.53321 213185 277645 3.74695 4.60409 717318
5 0.72669 1.47588 2.01505 2.57058 3.36493 4.03214 5.89343
6 0.71756 1.43976 1.94318 2.44691 3.14267 3.70743 5.20763
7 0.71114 1.41492 1.89458 2.36462 2.99795 3.49948 4.78529
8 0.70639 1.39682 1.85955 2.30600 2.89646 3.39539 4.50079
9 0.70272 1.38303 1.83311 2.26216 2.82144 3.24984 4.29681
10 0.69981 1.37218 1.81246 222814 276377 3.16927 4.14370
11 0.69745 1.36343 1.79586 2.20099 2.71808 3.10581 4.02470
12 0.695438 1.39622 1.78229 2.17881 2.68100 3.059454 3.92963
13 0.69383 1.35017 1.77093 2.16037 2.65031 3.01228 3.85198
14 0.69242 1.34503 1.76131 2.14479 2.62449 29768584 3.76739
15 0.69120 1.34061 1.75305 2.13145 2.60248 2.94671 3.73283
16 0.69013 1.33676 1.74588 2.11991 2.58349 292078 3.68615
17 0.68920 1.33338 1.73961 2.10982 256693 2.89823 3.64377
18 0.68836 1.33039 1.73406 2.10092 259238 2.87844 3.61048
19 0.68762 1.32773 1.72913 2.09302 2.53948 2.86093 3.57940
20 0.68695 1.32534 1.72472 2.08596 2.52798 2.84534 3.95181
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