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ABSTRAK

Tyas, Mita Wahyuning. 2021. Analisis Kadar Timbal (Pb) pada Bekatul dengan Destruksi Refluks
Secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Proposal Penelitian. Jurusan Kimia, Fakultas Sains
dan Teknologi. Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim  Malang. Pembimbing I
Diana Candra Dewi, M.Si; Pembimbing II: Rif’atul Mahmudah, M.Si.

Kata Kunci: Bekatul, Timbal (Pb), Refluks.

Bekatul merupakan pangan fungsional yang dimanfaatkan untuk suplemen dan bahan
tambahan pada produksi makanan. Suatu produk bekatul dapat terkontaminasi cemaran timbal (Pb)
yang berasal dari pupuk, tanah sawah, air irigasi, dan udara. Penelitian ini bertujuan untuk
menentukan komposisi dan volume zat pendestruksi terbaik dalam bekatul menggunakan destruksi
basah tertutup (refluks) dan mengetahui kadar logam berat timbal pada sampel.

Penelitian ini berjalan secara experimental laboratory, perlakuan yang dilakukan meliputi
penentuan komposisi dan volume pengoksidasi terbaik dengan cara mencampurkan seluruh jenis
sampel kemudian didestruksi menggunakan refluks dalam suhu 100°C selama 3 jam dengan variasi
komposisi HNO3:H20 (1:1); HNO3:H202 (5:2) dan HNO3:H20- (8:1), hasil terbaik digunakan untuk
tahap penentuan volume terbaik dengan variasi 10, 20, 30, dan 40 mL. Spektroskopi Serapan Atom
(SSA) digunakan untuk memeriksa semua produk hasil destruksi. Komposisi dan volume terbaik
akan digunakan dalam analisis kadar logam timbal dalam masing-masing bekatul.

Hasil penelitian menunjukkan komposisi dan volume zat pendestruksi terbaik
menggunakan destruksi basah tertutup (refluks) yaitu komposisi HNO3:H,0, (8:1) dalam volume
30 mL. Kadar logam timbal (Pb) yang didapatkan dalam masing-masing bekatul dengan merek ME
1, HI 1, ME 2, dan HI 2 sebesar 27,48+1,31 mg/kg; 24,82+1,60 mg/kg; 24,33+1,25 mg/kg; dan
25,16+1,89 mg/kg.
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ABSTRACT

Tyas, Mita Wahyuning. 2021. Analysis of Lead (Pb) Levels in Rice bran with Reflux Destruction by
Atomic Absorption Spectroscopy (AAS). Proposal. Department of Chemistry, Faculty of Science
and Technology Islamic University of Maulana Malik Ibrahim Malang. Advisor I: Diana Candra
Dewi, M.Si; Advisor Il: Rif’atul Mahmudah, M.Si.

Keywords: Rice Bran, Lead (Pb), Reflux

Rice bran is a functional food that is used as a supplement and additives in food production.
Rice bran can be contaminated by lead (Pb) from fertilizer, soil, irrigation water, and air. The goal
of this study was to find the best composition and volume digesting agent utilizing closed wet
digestion (reflux), as well as the heavy metal concentration of lead in several types of packaged
bran.

This research was done as an experimental laboratory, the research was carried out
comprised determining the best composition and volume of digestion agent, by mixing all types of
samples and then digesting them using reflux at 100°C for 3 hours with composition variations of
HNOz:H.0, (1:1), HNO3:H20, (5:2), and HNO3:H.0, (8:1). The best composition was used to
determine the best volume with variations of 10, 20, 30, and 40 mL. Atomic Absorption
Spectroscopy (AAS) was used to examine all of the digestion products (AAS). The best composition
and volume would be used for analyzing lead (Pb) metal content in sample.

The results showed the optimal digesting agent composition and volume for closed wet
digestion (reflux) was HNO3:H,0; (8:1) in a volume of 30 mL. The levels of lead (Pb) obtained in
each bran with brands ME 1, HI 1, ME 2, and HI 2 were 27.48+1.31 mg/kg; 24.82+1.60 mg/Kg;
24.33+1.25 mg/kg; and 25.16+1.89 mg/Kkg.
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PENDAHULUAN
1.1  Latar Belakang

Bekatul merupakan salah satu produk samping dari proses penggilingan
yang terletak pada bagian terluar bulir beras (Thahir, 2010). Meskipun hanya
produk samping, bekatul mengandung sejumlah senyawa penting seperti fenolik,
serat pangan yang tinggi, vitamin, dan mineral. Senyawa-senyawa tersebut
memiliki fungsi sebagai anti kanker, anti hipokolesterolmik, dan anti aterogenik
(Henderson, et al., 2012). Selain itu, bekatul juga dikonsumsi oleh penderita
diabetes, untuk menurunkan kadar gula dalam tubuh.

Berbagai kelebihan tersebut menjadikan bekatul dimanfaatkan sebagai
pangan fungsional seperti sereal dan minyak bekatul (Tuarita, et al., 2017). Peluang
pengembangan bekatul sebagai pangan fungsional masih sangat terbuka tetapi,
beberapa penelitian menunjukkan terdapat cemaran logam pada bekatul, seperti
Filon, et al (2013) menyatakan bahwa pada tahun 2010 ditemukan kadar timbal
(Pb) dalam bekatul sebesar 0,234-0,278 mg/kg. Hal ini menunjukkan bahwa
penting untuk menganalisis cemaran logam dalam bekatul yang bertujuan
mengetahui standar kelayakan bekatul untuk dikonsumsi.

Sebagai umat muslim harus memiliki standar makanan yang layak untuk
dikonsumsi, standar wajib tersebut yaitu halal dan memberikan manfaat bagi tubuh.
Makanan yang halal dan thayyib akan memberikan dampak yang postifi bagi kita
umat islam. Hal tersebut sesuai dengan firman Allah Swt. dalam Qur’an Surah Al

Bagarah ayat 168 yang berbunyi:
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Artinya: “Hai sekalian manusia, makanlah yang halal lagi baik dari apa yang
terdapat di bumi, dan janganlah kamu mengikuti langkah-langkah syaitan, karena
sesungguhnya syaitan itu adalah musuh yang nyata bagimu”

Allah Swt. memperbolehkan manusia untuk mengkonsumsi segala makanan yang
ada di muka bumi selagi itu halal dan baik bagi tubuh. Secara umum halal adalah
thayyib (halalan thayyiban) yang mana mencangkup tiga hal yaitu, sesuai selera
alamiah manusia, bermanfaat dan tidak membahayakan tubuh manusia serta
diperoleh dengan cara yang benar dan dipergunakan untuk hal yang benar
(Wahyuni, 2013). Sehingga, makanan yang mengandung zat kimia beracun seperti
logam berat timbal (Pb) dengan kadar yang melebihi ambang batas tidak masuk ke
dalam makanan halal dan thayyib karena dapat membahayakan tubuh manusia.

Timbal merupakan logam berat yang toksik, yang sudah alami berada dalam
tanah tempat padi tumbuh. Tetapi, apabila masuk ke dalam tubuh dapat
menurunkan kinerja beberapa organ tubuh seperti ginjal, bahkan hingga mengalami
kerusakan otak (Marianti, et al, 2018). Timbal yang masuk ke dalam tubuh dapat
berasal dari makanan yang kita konsumsi (Khairuddin, 2018). Hal tersebut
didukung oleh beberapa riset. Silalahi, et al (2018) menyatakan bahwa cemaran Pb
pada tanaman padi dapat mencapai 10 kali lipat lebih tinggi karena sifatnya yang
anaerobik. Sumber pencemaran tersebut dapat berasal dari tanah, udara, sumber
irigasi air, serta pestisida yang digunakan selama proses penanaman.

Beberapa penelitian membuktikan bahwa terdapat cemaran timbal (Pb)
dalam padi, beras bahkan gabah. Cahaya (2017) menentukan kandungan logam
timbal pada padi di daerah Perbaungan, kabupaten Serdang. Penentuan cemaran

logam dilakukan dalam enam jenis sampel, dan ditemukan kandungan timbal
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sebesar 1,749-3,279 mg/kg. Mulyadi (2013) melakukan sebuah penelitian analisis
cemaran logam timbal (Pb) dalam gabah pada lahan sawah di Pati (Jawa Tengah)
menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA), pada tahun 2009 ditemukan
kandungan logam timbal sebesar 0,23-1,23 ppm.

Ketika beras dapat mengandung kadar logam timbal yang cukup
mengkhawatirkan, dimungkinkan dalam bekatul juga dapat mengandung cemaran
logam berat serupa yang lebih tinggi. Tetapi, penelitian mengenai hal tersebut di
Indonesia belum ada yang melakukan. Sehingga, menjadi tujuan dari penelitian ini
untuk menganalisis kadar logam timbal dalam bekatul. Selain itu, penelitian ini
sangat penting untuk dilakukan karena mengingat peminat untuk memanfaatkan
bekatul sebagai pangan fungsional semakin meningkat. Hal tersebut terkait dengan
berbagai manfaat yang terkandung didalamnya. Bekatul termasuk dalam jenis
serealia, menurut peraturan Badan Pengawas Obat dan Makanan tahun 2018 batas
kadar timbal dalam serealia dan produk serealia sebesar 0,25 mg/kg (Peraturan

BPOM, 2018).

Kadar suatu logam berat dan timbal (Pb) dalam bekatul dapat ditentukan
dengan metode Spektroskopi Serapan Atom (SSA), suatu metode analisis yang
dapat digunakan untuk mengetahui keberadaan dan kadar logam berat dalam
berbagai bahan. Sampel yang akan dianalisis terlebih dahulu harus dipreparasi
menggunakan proses destruksi basah tertutup dengan refluks. Metode tersebut
dipilih karena memiliki kelebihan dibandingkan dengan metode destruksi kering
atau basah terbuka, diantaranya efisien, kemungkinan kontaminasi dari udara kecil,
dan unsur-unsur yang mudah menguap tidak mudah hilang (Jalbani, et al 2014).

Selain itu, menurut Rachmawati, et al (2015) proses pengerjaannya sederhana,
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oksidasi terjadi secara kontinyu dan cepat serta unsur-unsur yang diperoleh mudah
larut. Metode destruksi basah tertutup, prosesnya menggunakan bantuan asam kuat
seperti HNO3, HCIO4, H2SO4, H20, dan HCI agar senyawa dalam sampel dapat
menjadi unsur yang akan diteliti.

Proses destruksi pada suatu sampel agar berjalan secara maksimal,
dibutuhkan optimasi komposisi dan volume asam pendestruksi. Menurut
Kristianingrum (2012) pemilihan asam pendestruksi terbaik sangatlah penting,
karena dapat mempengaruhi kadar logam yang dihasilkan. Hal tersebut juga sesuai
dengan penelitian Jalbani, et al (2014) yang melakukan analisis elemen beracun
pada beras komersial di Pakistan menggunakan optimasi komposisi HNO3 dan
H20- dengan total volume 5 mL dan 8 mL. Hasil yang didapatkan komposisi HNO3
dan H2O> dengan total volume 8 mL memberikan % recovery yang tinggi untuk
logam Cd dan Pb yaitu 97,2% dan 93,6%.

Penggunaan asam nitrat (HNO3) disini sebagai oksidator kuat, pemutus
ikatan logam dengan senyawa organik, sedangkan hidrogen peroksida (H203)
berfungsi untuk membantu menyempurnakan proses destruksi yang dilakukan oleh
asam nitrat. Penggabungan kedua asam tersebut akan memaksimalkan proses
destruksi (Rachmawati, et al., 2015). Berdasarkan kajian literatur tersebut
menunjukkan bahwa variasi asam pendestruksi yang digunakan dapat
mempengaruhi hasil analisis.

Ghazanfarirad, et al (2014) menentukan kandungan logam berat dalam
beras impor yang masuk ke lran menggunakan campuran larutan pendestruksi
HNO3 dan H20 (1:1). Hasil yang didapatkan terdapat cemaran timbal dalam beras
impor dengan kisaran 0,043-0,147 mg/kg. Tidak hanya itu, Haque, et al (2021)

mendeteksi logam berat pada bekatul menggunakan komposisi larutan pendestruksi
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HNO3z dan H202 (8:1) dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Hasil yang
didapatkan yaitu kadar timbal (Pb) kurang dari 0,5 ppm. Ahmed, et al (2015) juga
melacak beberapa elemen salah satunya, timbal dalam dua sereal pokok (beras dan
gandum) di Bangladesh menggunakan metode destruksi basah sistem tertutup
dengan larutan pendestruksi asam nitrat (HNO3) dan asam peroksida (H203) (5:2).
Hasil yang diperoleh dari penelitian tersebut kadar untuk cemaran timbal (Pb)
dalam beras sebesar 0,713 mg/kg dan dalam gandum yaitu 0,221 mg/kg.

Berdasarkan beberapa kajian literatur yang ada, dilakukan sebuah penelitian
dengan tujuan menganalisis kadar cemaran logam timbal (Pb) dalam sampel
bekatul beras hitam dan merah yang dijual di pasar online (e commerce)
menggunakan proses destruksi dengan bantuan refluks dan dianalisis menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Penggunaan jenis bekatul tersebut dikarenakan
kandungan logam timbal yang cukup tinggi terkandung dalam jenis beras merah
dan hitam. Hal ini dikarenakan kedua beras tersebut masih mengandung kulit
terluar atau bekatul. Sampel yang telah dikumpulkan dipreparasi dan kemudian
akan didestruksi.

Pada proses destruksi digunakan campuran HNO3 dan H2O; dalam berbagai
variasi, dengan tujuan mencari komposisi dan volume zat pendestruksi terbaik
untuk mendekomposisi logam Pb dalam bekatul. Sampel yang telah melewati
proses-proses destruksi akan dianalisis kadar timbal (Pb) menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) pada panjang gelombang 217 nm. Kadar yang
keluar dari instrument SSA akan dihitung kadar sebenarnya dan diolah
menggunakan one way ANOVA untuk mengetahui pengaruh atau tidaknya variasi
yang digunakan terhadap kadar logam timbal (Pb) dalam bekatul. Hasil yang

didapatkan akan menunjukkan bekatul yang digunakan sebagai sampel layak
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dikonsumsi atau tidak. Hasil dari penelitian ini dapat meminimalisir kasus

keracunan akibat cemaran logam berat khususnya timbal (Pb).

1.2

Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian latar belakang diatas maka dapat dirumuskan beberapa

permasalahan sebagai berikut:

1.3

1. Berapa komposisi zat pendestruksi terbaik yang digunakan untuk analisis

kadar logam berat timbal (Pb) pada bekatul dengan refluks secara
Spektroskopi Serapan Atom (SSA)?

Berapa volume larutan pendestruksi terbaik yang digunakan untuk analisis
kadar logam berat timbal (Pb) pada bekatul dengan refluks secara
Spektroskopi Serapan Atom (SSA)?

Berapa kadar logam timbal (Pb) dalam masing-masing bekatul
menggunakan metode destruksi basah tertutup dengan refluks secara

Spektroskopi Serapan Atom (SSA)?

Tujuan Penelitian

Berdasarkan uraian rumusan masalah diatas, maka tujuan dari penelitian ini

sebagai berikut:

1. Untuk mengetahui komposisi larutan pendestruksi terbaik yang digunakan

untuk analisis kadar logam berat timbal (Pb) pada bekatul dengan refluks
secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Untuk mengetahui volume larutan pendestruksi terbaik yang digunakan
untuk analisis kadar logam berat timbal (Pb) pada bekatul dengan refluks

secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
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1.5

7

3. Untuk mengetahui kadar logam timbal (Pb) dalam masing-masing bekatul

menggunakan metode destruksi basah tertutup dengan refluks secara

Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

. Sampel yang digunakan belum terdaftar BPOM, 2 sampel terdaftar PIRT

. Sampel didapat dari pasar online (e-commerce)

Bekatul yang digunakan jenis beras merah dengan kode ME 1, ME 2 dan
beras hitam dengan kode HI 1, HI 2

Metode yang digunakan adalah metode destruksi basah tertutup
menggunakan refluks dengan zat pendestruksi HNOs3:H20. (1:1);

HNO3:H20:> (5:2) dan HNO3:H20> (8:1) sebanyak 20 mL

. Variasi volume larutan yang digunakan 10 mL, 20 mL, 30 mL, dan 40 mL

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat penelitian ini diantaranya sebagai berikut:

Mengetahui komposisi dan volume zat pengoksidasi terbaik untuk
penentuan logam timbal (Pb) dalam bekatul menggunakan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA)

Memberikan informasi kepada masyarakat mengenai cemaran logam berat
timbal (Pb) dalam bekatul

Memberikan informasi mengenai sumber-sumber pencemaran logam berat

timbal (Pb) dalam bekatul



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Bekatul (Rice Bran)



Kebanyakan masyarakat ketika mendengar kata bekatul akan
mengaitkannya dengan pakan ternak, hal ini karena bekatul merupakan hasil
samping dari proses penggilingan gabah menjadi beras yang umumnya terbuang
begitu saja. Lapisan terluar beras yang terlepas selama proses penggilingan antara
butir beras dan kulit padi berwarna krem hingga cokelat itulah yang disebut dengan
bekatul (Sukma, 2010). Selama proses penggilingan akan dihasilkan sekitar 8-12%
bekatul (Luthfianto, 2017). Bekatul halus yang dihasilkan dari proses penggilingan
mencapai 4-6 juta ton per tahun (Nursalim dan Razali, 2007).

Proses penggilingan gabah untuk menghilangkan bagian sekamnya akan
memperoleh hasil berupa beras pecah kulit. Bagian dari beras pecah kulit terdapat
bran (dedak dan bekatul, endosperma, dan embrio). Endosperma juga memiliki
bagian tersendiri yaitu kulit ari (lapisan aleurone) dan bagian berpati. Ketika bagian
endosperma mengalami proses penyosohan menghasilkan dedak, bekatul dan beras
sosoh (Astawan, 2009). Proses penyosohan akan mengikis 7,5% dari bobot awal,
angka tersebut merupakan bekatul yang memiliki kadar selulosa dan hemiselulosa
yang paling tinggi (Nursalim dan Razali, 2007).

Pemanfaatan dari bekatul sebelumnya masih terbatas, tetapi saat ini bekatul
mulai diperjual belikan dalam bentuk curah maupun kemasan dengan berbagai
merk. Tidak hanya itu bekatul saat ini juga digunakan sebagai bahan pangan
fungsional, seperti tepung bekatul yang dimanfaatkan sebagai bahan tambahan pada

biskuit atau kue. Hal ini karena bekatul memiliki nutrisi yang baik diantaranya:

10
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Tabel 2.1 Kandungan gizi bekatul (Huang et al., 2005)

Kandungan Gizi Jumlah
Karbohidrat 48,3-50,7%
Protein Kasar 15,7-17,2%
Lemak Kasar 23,3-24,9%
Kadar Air 9,61-14,74%
Serat 6,2-31,5%
Kadar Abu 9,2-11,3%

2.2 Logam Berat

Logam adalah material yang keras, terbagi menjadi dua jenis yaitu logam
berat dan logam ringan. Logam berat merupakan suatu unsur alami yang ada di
dalam tanah dengan densitas lebih dari 5 gr/cm?®. Sedangkan logam ringan adalah
logam dengan densitas kurang dari 5 gr/cm?. Logam yang tergolong dalam logam
berat merupakan salah satu dari bahan pencemar lingkungan, dan beberapa
diantaranya merupakan unsur yang sangat berbahaya. Beberapa jenis logam berat
pencemar lingkungan yaitu arsen (As), timbal (Pb), merkuri (Hg) dan kadmium
(Cd) (Endrinaldi, 2010). Namun, logam berat juga terdapat dalam kadar rendah.

Logam berat dengan kadar rendah diperlukan oleh makhluk hidup untuk
pengaturan fungsi fisiologis tubuh. Selenium (Se), tembaga (Cu), besi (Fe) dan zink
(Zn) adalah beberapa jenis logam berat yang memiliki peran penting bagi tubuh
manusia. Sedangkan arsen (As), timbal (Pb), kadmium (Cd) adalah jenis logam
berat yang termasuk kategori logam beracun dan berbahaya bagi kehidupan
makhluk hidup (Nasution, 2009). Kandungan logam berat dalam suatu makanan tak
terkecuali dalam bekatul yang digunakan sebagai bahan pangan fungsional,
merupakan hal yang harus dihindari karena akan menimbulkan efek berbahaya bagi
kesehatan manusia. Oleh karena itu, terdapat Peraturan Badan Pengawasan Obat

dan Makanan (BPOM) yang mengatur regulasi batas maksimum logam berat dalam



11
suatu bekatul yang termasuk ke dalam jenis serealia yaitu. Batas maksimum kadar

logam timbal dalam serealia yaitu 0,25 mg/kg.

2.2.1 Timbal (Pb)

Timbal atau yang sering disebut dengan nama timah hitam adalah logam
padat pada suhu kamar yang berkilau dengan warna putih kebiruan atau kelabu
keperakan. Timbal merupakan kelompok logam berat golongan IVVA dengan nomor
atom 82 dan berat atom 207,2 serta memiliki titik leleh pada 327,5°C dan titik didih
pada 1740°C di atmosfer. Secara kimiawi timbal memiliki titik uap yang rendah.
Sifat dari logam ini sangat lunak sehingga dapat dipotong dengan pisau, sehingga
mudah dibentuk. Timbal ditemukan di alam kebanyakan dalam bentuk senyawa
dengan molekul lain, misalnya dalam bentuk PbBr; dan PbCl, (Gusnita, 2012).

Keberadaan logam timbal di bumi paling sedikit jika dibandingkan dengan
logam berat lainnya. Dalam skala kecil timbal terdapat pada batu-batuan,
penguapan lava, tanah, dan tumbuhan. Logam ini sering digunakan sebagai bahan
coating karena tahan terhadap korosi atau karat. Tidak hanya itu, timbal juga
memiliki sifat yang tahan panas dan mudah dibentuk sehingga dimanfaatkan dalam
pembuatan bahan kimia, pewarna, amunisi. Beberapa produk logam dibuat dari
timbal murni yang kemudian diubah menjadi berbagai bentuk (Palar, 2004).
Disamping manfaat timbal, logam ini juga dapat menimbulkan kerugian.

Kerugian dari timbal (Pb) yaitu ketika masuk ke dalam tubuh dapat
menyebabkan keracunan. Logam ini masuk kedalam tubuh dalam bentuk
persenyawaan melalui makanan, minuman, udara ataupun lapisan kulit. Timbal
yang masuk melalui makanan, akan masuk ke dalam saluran pencernaan dan dapat

masuk dalam darah. Akumulasi persenyawaan logam timbal yang masuk melalui
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pernafasan oral kulit akan masuk ke darah yang kemudian dapat menuju jaringan
lunak seperti hati, ginjal dan saraf (DepKes, 2001). Timbal yang berasal dari darah
dan jaringan lunak akan diekskresikan melalui keringat, urin, dan feses (Riyadina,
1997).

Seseorang yang terpapar logam timbal (Pb) dapat menyebabkan gangguan
pada sistem hemopoitik yaitu terjadinya anemia karena sintesis globin yang
menurun. Tidak hanya itu, logam ini dapat menyebabkan gangguan pada sistem
saraf, jika keracunan dalam kadar tinggi akan menimbulkan kerusakan pada otak,
atau gangguan otak seperti, halusinasi. Keracunan timbal juga memiliki resiko
terjadi gangguan pada sistem ginjal, persenyawaan timbal yang ada pada sirkulasi
darah akan masuk ke dalam bagian dari ginjal yaitu glomerulus, dimana glomerulus
adalah tempat pemisahan akhir dari semua bahan yang dibawa oleh darah. Maka,
seluruh timbal yang terlarut dalam darah akan terdistribusi ke sistem ginjal, hal ini
yang akan membuat sistem ginjal mengalami kerusakan (Darmono, 2011). Kadar
maksimum Pb yang masih tergolong aman dalam darah anak-anak adalah 10 pg/dl
darah, sedangkan untuk orang dewasa adalah 10-25 pg/dl darah (Depkes, 2001).

Pencemaran logam timbal (Pb) dapat berasal dari alam atau hasil samping
kegiatan manusia. Secara alamiah timbal telah tersebar luas di alam, seperti pada
batuan, tanah dan tumbuhan. Kandungan Pb pada batuan sekitar 10-20 mg/kg.
Sedangkan pada tanah sekitar 5-25 mg/kg dan secara alami pada tumbuhan
mengandung timbal sekitar 2,5 mg/kg berat daun kering (Mukono, 2002). Cemaran
timbal pada air tanah berkisar pada 1-60 pg/l, sedangkan pada air permukaan seperti
sungai dan danau mengandung cemaran logam timbal (Pb) sebesar 1-10 pg/l.

Kandungan timbal pada air tawar lebih tinggi dibandingkan pada air laut. Menurut
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Rizkiana, et al (2017) kandungan logam timbal di air laut kawasan nelayan berkisar
pada 0,06-2,37 mg/l. Sedangkan di pantai California (USA) menunjukkan
mengandung cemaran timbal pada angka 0,08-0,4 pg/l. Kontaminasi logam pada
air yang disebabkan karena pembuangan limbah akan membuat tanaman pada
sektor pertanian juga ikut tercemar, apabila air tersebut digunakan untuk irigasi.
Udara juga mengandung logam timbal, secara alamiah udara mengandung
timbal sebesar 0,0006 pg/m3. Tubuh yang terkontaminasi oleh logam timbal dapat
berasal dari udara atau makanan. Udara yang penuh polusi dari kendaraan bermotor
akan sangat beresiko tinggi mengandung kadar timbal. Kadar timbal yang
terkandung dalam udara pada daerah pengecatan berkisar pada 0,007 pg/m3
(Kasanah, 2016). Sedangkan pada daerah dengan lalu lintas yang padat
mengandung kadar timbal hingga 2-8 mg/m® (Astawan, 2005). Tanaman seperti
padi yang tumbuh pada daerah yang dekat dengan jalan raya atau kawasan juga
sangat beresiko tercemar logam timbal, tidak hanya itu cemaran timbal dapat
berasal dari tanah yang telah diberi pestisida buldog 25 EC dan disiram dengan air
irigasi yang sudah tercemar akan membuat tanaman yang tumbuh di atas tanah

tersebut ikut tercemar logam timbal (Alloway, 1990).

2.3 Destruksi dengan Bantuan Refluks

Destruksi basah adalah suatu proses yang bertujuan memutus ikatan antara
unsur logam dengan matriks sampel, sehingga diperoleh logam bebas yang nantinya
dapat dianalisis (Raimon, 1993). Proses destruksi basah membutuhkan larutan asam
kuat untuk merombak senyawa organik yang terkandung dalam sampel. Asam-

asam kuat tersebut seperti asam nitrat (HNOs3), asam sulfat (H.SO4), asam perklorat
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(HCIO4) dan asam klorida (HCI), yang dapat digunakan secara tunggal maupun
campuran (Mulyadi, 2007).

Destruksi basah lebih baik dibandingkan dengan kering karena tidak banyak
bahan yang hilang dengan suhu pengabuan yang tinggi seperti destruksi kering
(Sumardi, 1981). Pada umumnya senyawa organik akan lebih mudah hancur
dengan proses destruksi basah. Prinsip dasar dari destruksi basah sendiri yaitu,
penggunaan asam nitrat untuk menghancurkan zat organik dengan suhu rendah
yang Dbertujuan untuk menghindari hilangnya mineral akibat penguapan
(Apriyantono, 1989). Proses destruksi sampel dibantu dengan penggunaan asam
nitrat yang berfungsi untuk mengoksidasi senyawa organik (C, H, O) dalam sampel
menjadi COz, H.O, O (Diniz, et al, 2013). Selain itu, dalam prosesnya
ditambahkan H>SO4, HCL, atau H20O yang berfungsi sebagai agen pengoksidasi
untuk mempercepat proses destruksi.

Destruksi dengan metode refluks adalah metode destruksi basah tertutup
dengan cara memasukkan sampel ke dalam labu alas bulat yang dilengkapi dengan
kondensor pendingin yang dialiri air. Prinsip menggunakan refluks yaitu menguap
pada suhu tinggi ketika menggunakan pelarut volatile, tetapi ketika terbentuk uap
akan mengakibatkan timbul embun pada kondensor. Kondensor disambungkan lalu
dialiri air yang berfungsi sebagai pendingin, sehingga uap yang keluar dari tabung
akan kembali mengembun dan masuk kembali ke dalam tabung. Sampel didestruksi
menggunakan larutan pendestruksi dan dipanaskan pada temperatur 120°C selama
3-4 jam, setelah proses destruksi sampel didinginkan kemudian disaring (Darmono,

1995).
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Sulyaman, et al (2015) menganalisis kandungan logam berat dalam
beberapa sereal dari Nigeria. Sampel yang didapatkan dihaluskan, diayak,
didestruksi menggunakan refluks, dan yang terakhir dianalisis menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Sampel yang sudah kering dimasukkan ke
dalam labu refluks dan ditambahkan campuran HNOs dan H.O2, kemudian
didiamkan beberapa jam dalam suhu ruang. Selanjutnya direfluks dalam heating
mantle pada suhu 90°C-100°C hingga larutan jernih. Hasil destruksi didinginkan
dalam suhu ruang, lalu disaring dan dipindahkan dalam labu ukur 100 mL,

diencerkan hingga tanda batas.

2.4 Analisis Menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
2.4.1 Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Spektroskopi serapan atom (SSA) merupakan metode yang digunakan
untuk mendeteksi atom-atom logam dalam fase gas. Metode ini mengandalkan
nyala untuk mengubah logam dalam larutan sampel menjadi atom-atom logam
berbentuk gas yang digunakan untuk analisis kuantitatif dari logam dalam sampel
(Rohman, 2007). Spektroskopi ini digunakan untuk menentukan unsur-unsur logam
dan metaloid, yang pengukurannya berdasarkan penyerapan cahaya dengan panjang
gelombang tertentu oleh atom logam dalam keadaan bebas (Skoog, et al, 2000).
Dalam penelitian ini analisis dilakukan dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Pemilihan metode spektrofotometer serapan atom (SSA) sangat tepat karena
memiliki sensitifitas tinggi, mudah, murah, sederhana, cepat, dan cuplikan yang
dibutuhkan sedikit (Supriyanto, et al, 2007). Selain itu spektroskopi ini digunakan
untuk analisis kualitatif unsur-unsur logam dalam jumlah sekelumit (Ultratrace).

Cara analisis ini memberikan kadar total dari unsur logam dalam suatu sampel yang
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tidak bergantung pada bentuk molekul dari logam dalam sampel tersebut. Karena
memiliki kepekaan yang tinggi maka sangat cocok untuk analisis logam dengan
batas deteksi kurang dari 1 ppm. Spektroskopi serapan atom bekerja berdasarkan
pada penyerapan energi sinar oleh atom-atom netral dalam bentuk gas (Rohman,
2007).

Teknik analisis SSA berdasarkan pada penguraian molekul menjadi atom
(atomisasi) dengan energi dari api atau arus listrik. Atom-atom akan mengalami
transisi apabila menyerap energi. Sebagian besar atom akan berada pada ground
state, dan kecilnya (tergantung suhu) yang tereksitasi akan memancarkan cahaya
dengan gelombang yang khas untuk atom tersebut ketika kembali ke ground state.
Detektor akan mendeteksi energi terpancar tersebut (Harmita, 2006). Skema kerja

umum dari metode ini adalah sebagai berikut:

nebulasi desolvasi

J |

MX MX MX
(larutan) (kabut) (padat)
l volatilisasi
atomisasi
M + X -— MX
- as
(gas) (gas) (82s)

Pengukuran Penverapan
absorbans energicahaya

MT

Gambar 2.1 Skema umum atomisasi pada Spektroskopi Serapan Atom
(SSA) (Basset, et al, 1994)

Secara umum proses atomisasi yang terjadi pada Spektroskopi Serapan

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

1. Nebulizer mencampur asetilena (bahan bakar) dan oksidan (udara dan

dinitrogen oksida) menciptakan tekanan.



17

2. Tekanan tersebut mengakibatkan sampel terserap masuk kedalam ruang
nebulizer

3. Glass bead dan mixing padlle didalam chamber menciptakan campuran
yang heterogen dari (bahan bakar dan oksidan) serta aerosol sampel

4. Campuran akan mengalir langsung ke kepala burner

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

6. Nyala memecah analit dan mengubahnya menjadi bentuk atom

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

8. Detektor akan menentukan intensitas sinar yang keluar dari

monokromator dan mengubahnya dalam bentuk energi listrik

Spektroskopi Serapan Atom (SSA) berprinsip pada cahaya oleh atom.
Atom-atom menyerap cahaya tersebut pada gelombang tertentu, bergantung pada
sifat unsurnya. Jika larutan yang mengandung suatu garam logam dihembuskan
kedalam suatu nyala (seperti asetilen yang terbakar di udara), akan terbentuk uap
yang mengandung atom-atom dari logam tersebut. Beberapa atom logam dalam gas
ini akan tereksitasi dari tingkat energi rendah menuju tingkat energi yang lebih
tinggi untuk memungkinkan pemancaran radiasi yang karakteristik dari logam
tersebut. Atom-atom keadaan dasar akan menyerap energi cahaya yang gelombang
resonansinya khas untuk tiap-tiap atom, yang pada umumnya adalah radiasi yang
akan dipancarkan atom-atom itu bila tereksitasi dari keadaan dasar. Jadi apabila

cahaya dengan gelombang resonansi tersebut dilewatkan nyala yang mengandung
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atom-atom yang bersangkutan, maka cahaya itu akan diserap dan jauhnya
penyerapan berbanding lurus dengan banyaknya atom keadaan dasar yang berada
dalam keadaan nyala atau dikenal dengan hukum Lambert-Beer (Mulja.J.C., 1991).

Hukum absorbsi sinar (Lambert-Beer) berlaku pada spektrofotometer
absorbsi sinar ultraviolet, sinar tampak maupun sinar merah, dan juga berlaku pada
Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Bunyi dari hukum Lambert: apabila suatu
sumber sinar monokromatik melewati medium transparan, maka intensitas sinar
yang diteruskan berkurang dengan bertambahnya ketebalan medium yang
mengabsorbsi. Sedangkan hukum Beer berbunyi: intensitas sinar yang diteruskan
berkurang secara eksponensial dengan bertambahnya konsentrasi spesi yang
menyerap sinar tersebut (Khopkar, 1990).

Dari kedua hukum tersebut diperoleh suatu persamaan:

Dimana:

lo = intensitas sumber sinar

It = intensitas sinar yang diteruskan

¢ = absorbtivitas molar (mol/liter)

b = tebal nyala (nm)

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

A = absorbansi

Dari persamaan 2.2 dapat disimpulkan bahwa absorbansi cahaya berbanding lurus

dengan konsentrasi atom (Day dan Underwood, 2002).



19

2.4.2 Instrumentasi Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Bagian-bagian dari instrumentasi spektroskopi serapan atom adalah sebagai
berikut:
a. Sumber radiasi

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

Dalam analisis dengan SSA, sampel yang dianalisis harus diuraikan menjadi
atom-atom netral. Menurut Rohman (2007), salah satu alat yang berfungsi untuk
mengubah sampel menjadi uap atom-atomnya adalah dengan nyala (flame), sampel
yang berupa cairan akan diubah menjadi bentuk uap atomnya untuk proses
atomisasi. Suhu yang dapat dicapai oleh nyala tergantung pada gas yang digunakan,
misalnya gas asetilen-udara suhunya sebesar 220°C. Pada sumber nyala ini asetilen
yang berfungsi sebagai bahan pembakar, sedangkan udara sebagai bahan
pengoksidasi. Pemilihan macam bahan bakar dan gas pengoksidasi serta komposisi
perbandingan keduanya sangat berpengaruh terhadap suhu nyala.

Berikut adalah nyala yang diperlukan untuk penetapan unsur Pb, serta batas

deteksinya:

Tabel 2.2 Nyala penetapan timbal (Pb) (Iskandar et al., 2017)
Logam Panjang Tipe Jenis lampu Batas Deteksi
Gelombang (nm)  Nyala (ng/mL)

Pb 217 UA  Lampu katoda timbal 0,015
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C. Monokromator

Monokromator merupakan alat yang berfungsi memisahkan dan memilih
spektrum sesuai dengan panjang gelombang yang digunakan dalam analisis dari
sekian banyak spektrum yang dihasilkan oleh lampu katoda berongga. Dalam
sebuah monokromator terdapat pemecah sinar, alat ini berputar dengan frekuensi
percepatan tertentu (Rohman, 2007).
d. Detektor

Detektor digunakan untuk mengukur intensitas cahaya yang melalui tempat
pengatoman. Umumnya digunakan tabung foton (photomultipler tube). Ada dua
cara yang dapat digunakan dalam sistem deteksi yaitu yang memberikan respon
terhadap radiasi resonansi dan radiasi kontinyu, dan yang hanya memberikan
respon terhadap radiasi resonansi (Rohman, 2007).
e. Amplifier

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

Readout adalah alat penunjuk atau pencatat hasil. Hasil dapat berupa angka

atau kurva yang menggambarkan absorbansi atau intensitas emisi (Rohman, 2007).

2.5  Metode Kurva Standar

Analisis secara kuantitatif menggunakan SSA, sampel harus diperlakukan
ke dalam bentuk larutan. Perlakuan sampel tergantung dari macam dan jenis
sampel. Syarat pembuatan larutan sampel yaitu: (1) langsung dilarutkan dengan

pelarut yang sesuai; (2) sampel dilarutkan dalam suatu asam; (3) sampel dilarutkan
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dalam suatu basa atau dilebur terlebih dahulu dengan basa kemudian hasil leburan
dilarutkan ke dalam pelarut yang sesuai. Pelarut apapun yang dipilih untuk analisis
menggunakan SSA, larutan yang dihasilkan harus jernih, stabil dan tidak
mengganggu zat-zat yang menimbulkan gangguan (Rohman, 2007).

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

Grafik Kurva Standar

A Y = ax+b

Keterangan:

A = Absorbansi

C = Konsentrasi

Metode kurva standar dilakukan dengan pembacaan ulang (recall) untuk
sampel selanjutnya terhadap kurva terdahulu, sehingga waktu yang digunakan lebih
efektif dan efisien. Metode kurva standar bisa digunakan untuk menggantikan
metode adisi standar untuk menganalisis timbal (Pb) dalam sampel walaupun secara

performa analitik metode adisi standar lebih sensitif daripada kurva standar, namun



22
metode adisi standar membutuhkan waktu pengerjaan yang lebih lama. Hal ini
disebabkan ketika akan menganalisis sebuah sampel harus membuat kurva terlebih
dahulu. Kelebihan dari metode kurva standar yaitu ketika banyak sampel yang akan
dianalisis dengan waktu pengerjaannya membutuhkan waktu relatif singkat,
sehingga kurva standar ini bisa digunakan sebagai alternatif metode dengan syarat
zat pengoksidasi harus cocok dan sesuai dengan kondisi sampel yang akan

dianalisis.

2.6 Uji One Way Anova

Analisis variasi atau analysis of variance (ANOVA) adalah suatu metode
analisis statistika yang termasuk ke dalam cabang statistika interferensi. Uji yang
digunakan dalam anova menggunakan uji F, karena proses pengujiannya
menggunakan lebih dari 2 sampel. Anova digunakan untuk melakukan analisis
komparasi multivariable. Teknik analisis komparatif dengan menggunakan tes “t”
yaitu dengan mencari perbedaan yang signifikan dari dua buah mean hanya efektif
apabila jumlah variabelnya dua. Sehingga anova merupakan solusi yang dapat
mengatasi permasalahan tersebut, karena teknik analisis komparatifnya lebih baik
(Horwitz, 1975).

Anova satu arah (one way anova) digunakan apabila yang akan dianalisis
terdapat dua jenis variabel yaitu terikat dan bebas. Analisis menggunakan uji Anova

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.

Terdapat beberapa faktor yang membuat nilai % recovery lebih besar dari 100%

atau hasil pengukuran lebih besar dari konsentrasi sebenarnya. Faktor yang pertama

yaitu ketidakpastian. Ketidakpastian dalam penelitian kurva standar terjadi karena

adanya ketidakpastian dalam kalibrasi baik dalam penggunaan alat maupun

pembacaan skala. Tidak hanya itu, faktor juga berperan dalam kesalahan kalibrasi

sehingga menyebabkan adanya ketidakpastian baku.

Faktor-faktor yang mempengaruhi ketidaktepatan dan ketidaktelitian dalam

pengukuran adalah:

1.

2.7

Penimbangan yang tidak tepat, pemindahan analit dan baku yang tidak
sesuai.

Ekstraksi analit dari suatu matriks yang tidak efisien.

Penggunaan buret, pipet, dan labu takar 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.

Makanan Halal dan Baik dalam Perspektif Islam

Makanan merupakan kebutuhan pokok manusia sebagai salah satu makhluk

hidup ciptaan Allah Swt. untuk kelangsungan hidupnya. Allah memperbolehkan

seluruh manusia memakan makanan yang telah diberikan Allah di bumi ini, namun
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tetap harus memperhatikan kualitas dari makanan tersebut. Kualitas dari suatu
makanan yang dikonsumsi dapat berpengaruh terhadap kualitas hidup dan perilaku

makhluk hidup yang mengonsumsinya. Oleh karena itu, Allah telah memerintahkan

kepada manusia untuk selalu memperhatikan makanan yang dikonsumsi, hal ini
sudah tertuang dalam surah Abasa ayat 24:

adlad D) Gedy) s

Artinya: “Maka hendaklah manusia itu memperhatikan makanannya.”

Memperhatikan segala makanan dapat dilakukan dengan cara mencari tahu
kehalalan dan kethayyiban suatu makanan yang hendak kita konsumsi. Makanan
halal adalah makanan yang diperbolehkan dalam syariat islam, sedangkan makanan
thayyib adalah makanan yang memberikan manfaat baik bagi kesehatan tubuh
(Shihab, 2000. Makanan halal dan thayyib dibagi dalam beberapa kategori
(Samsuddin, 2020):

1.  Halal secara zatnya

2.  Halal secara memperolehnya
3. Halal secara pengolahannya
4.  Halal secara penyajiannya

5.  Halal secara prosesnya

Bekatul merupakan jenis makanan yang berasal dari tumbuhan, pada
dasarnya segala sesuatu yang berasal dari tumbuhan dapat dikatakan halal. Hal ini
ditinjau dari kategori halal secara zatnya, yang artinya pada dasarnya makanan
tersebut halal untuk dikonsumsi karena berasal dari sesuatu yang diperbolehkan

dalam islam dan tidak membahayakan kesehatan tubuh (thayyib). Namun, bekatul
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dapat dikatakan haram dan tidak thayyib apabila tidak memenuhi jenis-jenis
makanan halal dan thayyib seperti berikut (Kasmawati, 2014):

1. Segala macam makanan yang tidak mengandung unsur menjijikkan dan kotor
2. Semua jenis makanan yang tidak mendatangkan mudharat bagi kesehatan
jasmani, moral dan akal

3. Semua jenis makanan yang tidak diharamkan di dalam Al-Qur’an dan hadis

Bekatul yang merupakan dari bagian beras sangat memungkinkan
mengandung cemaran logam timbal (Pb). Suatu bekatul yang mengandung timbal
dapat keluar dari kategori makanan halal dan thayyib. Hal tersebut dikarenakan
logam timbal bersifat racun, yang dapat memberikan dampak buruk bagi kesehatan
tubuh. Bekatul dapat dikatakan haram ketika bekatul yang awalnya halal karena
zatnya, dapat menjadi haram akibat cemaran timbal di dalamnya yang akan
mendatangkan mudharat bagi kesehatan jasmani (Kasmawati, 2014). Selain itu,
sudah ditetapkan sebuah regulasi mengenai batas maksimum timbal dalam bekatul
olen Badan Pengawas Obat dan Makanan (BPOM) yaitu sebesar 0,25 mg/kg,
apabila bekatul yang mengandung cemaran timbal lebih dari itu dapat dikatakan
berbahaya dan tidak layak dikonsumsi.

Allah memerintahkan untuk memperhatikan makanan tentu memiliki
hikmah besar untuk manusia kedepannya, karena dengan mencermati dan
memperhatikan makanan merupakan bentuk ikhtiar dalam menjaga kesehatan.
Makanan halal dan thayyib selain berpengaruh terhadap kesehatan juga
berpengaruh terhadap doa yang kita panjatkan kepada Allah SWT, seperti hadist
yang diriwayatkan dari Sahl bin Abdullah yang berkata “Barangsiapa memakan

makanan halal selama 40 hari, maka doanya akan mudah dikabulkan ', dari hadist
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ini kita tahu bahwa pengaruh makanan halal dan baik sangat besar kepada umat

manusia.
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METODE PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini akan dilaksanakan pada bulan November 2021-Februari 2022
di Laboratorium Kimia Analitik dan Laboratorium Instrumen Jurusan Kimia

Fakultas Sains dan Teknologi UIN Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.21 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca analitik, labu
ukur, pipet tetes, pipet volume, dan alat-alat gelas laboratorium lainnya, kertas
saring Whatman no 41, seperangkat alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA),
seperangkat alat refluks.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah 2 kemasan bekatul
beras merah dan 2 kemasan bekatul beras hitam yang belum terdaftar BPOM,
larutan HNO3 p.a (65%), larutan H202 p.a (30%), larutan baku standar Pb(NO3)2

dan aquabides.

3.3 Rancangan Penelitian

Jenis penelitian ini adalah experimental laboratory, yaitu analisis timbal
(Pb) dalam bekatul beras merah, dan hitam yang belum terdaftar BPOM. Sampel
didestruksi menggunakan refluks, dengan variasi komposisi dan volume zat

pendestruksi dan kadar timbal dianalisis menggunakan SSA.
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Preparasi sampel dilakukan dengan mengambil masing-masing sampel,
diblender kemudian diayak dengan ukuran 100 mesh dan disimpan dalam desikator.
Selanjutnya dibuat kurva standar timbal (Pb). Kemudian untuk menentukan zat dan
volume pendestruksi terbaik, digunakan refluks dengan cara menimbang masing-
masing 1 gram sampel yang sudah dipreparasi kemudian dicampur hingga rata.
Ditambahkan ditambahkan HNO3 65% dan H202 30% sebanyak 20 mL sesuai tabel
3.1 lalu didiamkan selama 1 jam pada suhu ruang, selanjutnya dimasukkan ke
dalam labu alas bulat. Selanjutnya diletakkan dalam heating mantle, lalu didestruksi
selama 3 jam pada suhu 100°C. Selanjutnya komposisi terbaik yang didapatkan
digunakan untuk mencari volume terbaik dengan langkah yang sama seperti
sebelumnya, dan menggunakan variasi volume sesuai tabel 3.2. Tahap selanjutnya
adalah menentukan analisis logam timbal (Pb) dalam sampel bekatul kemasan
dengan menggunakan komposisi dan volume zat pendestruksi terbaik yang sudah
didapatkan menggunakan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA) pada panjang

gelombang 217 nm.

3.4  Tahapan Penelitian
Tahapan yang dilakukan pada penelitian ini meliputi:
1. Pengambilan dan preparasi sampel
2. Pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
3. Pembuatan kurva standar timbal (Pb)
4. Penentuan komposisi larutan pendestruksi terbaik
5. Penentuan volume larutan pendestruksi terbaik

6. Penentuan kadar logam timbal pada masing-masing sampel bekatul
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7. Analisis data

3.5 CaraKerja
3.5.1 Pemilihan dan Preparasi Sampel

Penelitian yang akan dilakukan menggunakan sampel bekatul kemasan jenis
beras hitam dan merah yang belum terdaftar BPOM dan dibeli di pasar online (e
commerce). Masing-masing sampel bekatul kemasan ditimbang 10 gram lalu
dihaluskan selanjutnya diayak dengan ukuran 100 mesh. Sampel tersebut disimpan
dalam desikator agar terhindar dari kontaminasi udara (Kim, et al., 2018).

3.5.2 Pengaturan Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Seluruh larutan standar timbal (Pb) dan sampel dianalisis menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) Varian Spectra AA 240 pada kondisi panjang
gelombang 217 nm, laju alir asetilen 2,5 L/menit, dan laju alir udara 10,0 L/menit
3.5.3 Pembuatan Larutan Standar Timbal (Pb)

Pembuatan kurva standar timbal 10 mg/L diperoleh dengan cara
memindahkan 1 mL larutan baku Pb 1000 mg/L ke dalam labu ukur 100 mL
kemudian ditambahkan dengan HNOz 0,5 M hingga tanda batas. Larutan standar
timbal (Pb) untuk kurva standar dibuat dengan cara memindahkan 0 mL; 1 mL; 2
mL; 4 mL dan 6 mL larutan baku 10 mg/mL ke dalam labu ukur 50 mL, kemudian
ditambahkan HNOs 0,5 M dan ditandabataskan, larutan ini mengandung
konsentrasi timbal 0 mg/L; 0,2 mg/L; 0,4 mg/L; 0,8 mg/L; 1,2 mg/L. Seluruh
larutan standar timbal (Pb) dianalisis dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
pada kondisi optimum, akan diperoleh data berupa absorbansi dari masing-masing

konsentrasi (Rohman, 2007).
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3.5.4 Penentuan Komposisi Larutan Pendestruksi Terbaik
Langkah kerja yang dilakukan yaitu, sampel bekatul kemasan yang terdiri
dari bekatul kemasan beras hitam, dan merah yang yang belum terdaftar BPOM,
diletakkan masing-masing 1 gram sampel yang sudah dipreparasi ke dalam beaker
glass lalu dicampur hingga rata, kemudian ditimbang sampel campuran tersebut
sebanyak 1 gram. Ditambahkan HNO3 65% dan H>02 30% sebanyak 20 mL sesuai
tabel 3.1, lalu didiamkan selama 1 jam pada suhu ruang, kemudian dimasukkan ke
dalam labu alas bulat. Selanjutnya diletakkan dalam heating mantle, lalu didestruksi
dengan suhu 100°C selama 3 jam. Setelah proses destruksi selesai, labu alas bulat
dikeluarkan dan didinginkan pada suhu ruang, kemudian disaring dengan kertas
saring Whatman no. 41. Hasil dari proses penyaringan dimasukkan ke dalam labu
ukur 50 mL, kemudian diencerkan menggunakan HNOs 1 M hingga tanda batas.
Dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali. Setelah itu dianalisis kadar timbal

menggunakan Spektroskopi Serapan Atom pada panjang gelombang 217 (Kim, et

al., 2018).
Tabel 3.1 Variasi komposisi larutan pendestruksi
Sampel Komposisi Referensi
1:1 (sebanyak 20 mL)  Ghazanfarirad, et al 2014
Sampel campuran 5:2 (sebanyak 20 mL)  Ahmed, et al 2015

8:1 (sebanyak 20 mL)  Haque, et al 2021

Setelah diketahui kadar logam timbal yang terkandung diuji lebih lanjut
menggunakan uji varian one way anova untuk mengetahui pengaruh penggunaan
variasi komposisi larutan pendestruksi, selanjutnya dilakukan metode uji lainnya

untuk mengetahui kadar terbaik yang diperoleh dalam sampel.
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3.5.5 Penentuan Volume Larutan Pendestruksi Terbaik
Langkah kerja yang dilakukan yaitu, sampel bekatul kemasan yang terdiri
dari bekatul kemasan beras hitam, dan merah yang yang belum terdaftar BPOM,
diletakkan masing-masing 1 gram sampel yang sudah dipreparasi ke dalam beaker
glass lalu dicampur hingga rata, kemudian ditimbang sampel campuran tersebut
sebanyak 1 gram. Ditambahkan HNOs 65% dan H202 30% dengan komposisi
terbaik yang didapatkan dari langkah 3.5.5 dengan variasi volume sesuai tabel 3.2,
lalu didiamkan selama 1 jam pada suhu ruang, kemudian dimasukkan ke dalam labu
alas bulat. Selanjutnya diletakkan dalam heating mantle, lalu didestruksi dengan
suhu 100°C selama 3 jam. Setelah proses destruksi selesai, labu alas bulat
dikeluarkan dan didinginkan pada suhu ruang, kemudian disaring dengan kertas
saring Whattman no. 41. Hasil dari proses penyaringan dimasukkan ke dalam labu
ukur 50 mL, kemudian diencerkan menggunakan HNOs 1 M hingga tanda batas.
Dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali. Setelah itu dianalisis kadar timbal

menggunakan Spektroskopi Serapan Atom pada panjang gelombang 217 nm (Kim,

etal., 2018).
Tabel 3.2 Variasi volume larutan pendestruksi
Sampel Variasi Volume
10 mL
Sampel campuran 30 mL
40 mL

Setelah diketahui kadar logam timbal yang terkandung diuji lebih lanjut
menggunakan uji varian one way anova untuk mengetahui pengaruh penggunaan
variasi volume larutan pendestruksi, selanjutnya dilakukan metode uji lainnya

untuk mengetahui kadar terbaik yang diperoleh dalam sampel.
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3.5.6 Penentuan Kadar Timbal (Pb) dalam Masing-masing Sampel Bekatul
Langkah kerja yang dilakukan yaitu, sampel bekatul kemasan yang terdiri

dari bekatul kemasan beras hitam dan merah yang yang belum terdaftar BPOM,
diletakkan masing-masing 1 gram sampel yang sudah dipreparasi ke dalam beaker
glass. Ditambahkan HNO3z 65% dan H.0; 30% dengan komposisi dan volume
terbaik yang didapatkan pada langkah 3.5.5 dan 3.5.6 dengan, lalu didiamkan
selama 1 jam pada suhu ruang, kemudian dimasukkan ke dalam labu alas bulat.
Selanjutnya diletakkan dalam heating mantle, lalu didestruksi dengan suhu 100°C
selama 3 jam. Setelah proses destruksi selesai labu alas bulat dikeluarkan dan
didinginkan pada suhu ruang, kemudian disaring dengan kertas saring Whattman
no. 41. Hasil dari proses penyaringan dimasukkan ke dalam labu takar labu ukur 50
mL, kemudian diencerkan menggunakan HNO3z 1 M hingga tanda batas. Dilakukan
pengulangan sebanyak 3 kali. Setelah itu kadar timbal dianalisis menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom pada panjang gelombang 217 nm.

Tabel 3.3 Hasil analisis kadar logam timbal (Pb)
Kadar Timbal (Pb) (mg/kg)

Sampel
Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3
Bekatul beras hitam (jenis 1) HI 1 (Uy) HI 1 (Uy) HI 1 (Ua)
Bekatul beras hitam (jenis 2) HI 2 (Uy) HI 2 (Uy) HI 2 (Ua)
Bekatul beras merah (jenis1)  ME 1 (Uy) ME 1 (U2) ME 1 (Us)
Bekatul beras merah (jenis2)  ME 2 (Uy) ME 2 (Uy) ME 2 (Us)

3.5.7 Analisis Data
Absorbansi (A) yang diperoleh dari pembuatan kurva standar dihubungkan
dengan konsentrasi (C) lalu diinterpolasikan ke dalam persamaan linear Y =ax + b
Y = Absorbansi sampel

X = Konsentrasi sampel
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A = Intersep
B = Slope
Berdasarkan perhitungan regresi linear, dapat diketahui kadar logam timbal dengan

menggunakan persamaan:

Kadar logam (mg/kg) = MVV ........................................................... 3.1

Keterangan :

b = Kadar yang terbaca instrument (mg/L)

V = Volume akhir

W = Berat contoh (Kg)

Dari analisis menggunakan variasi komposisi zat pendestruksi dilakukan uji
varian anova, yang bertujuan untuk mengetahui pengaruh komposisi dan volume
zat pendestruksi terhadap kadar logam timbal (Pb) dengan kesimpulan sebagai
berikut:

1. Penentuan pengaruh komposisi dan volume larutan zat pengoksidasi
terhadap kadar logam

o Jika Ho ditolak, maka ada pengaruh komposisi atau volume larutan zat
pengoksidasi terhadap kadar logam

o Jika Ho diterima, maka tidak ada pengaruh komposisi atau volume larutan

zat pengoksidasi terhadap kadar logam



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui komposisi dan volume zat
pendestruksi terbaik menggunakan destruksi basah tertutup (refluks). Hasil
optimasi terbaik akan digunakan untuk analisis kadar timbal (Pb) dalam masing-
masing bekatul kemasan. Larutan hasil destruksi dianalisis menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) untuk mengetahui kadar timbal yang

terkandung dalam bekatul.

4.1 Pengambilan dan Preparasi Sampel

Sampel yang digunakan pada penelitian ini adalah bekatul kemasan. Bekatul
kemasan yang digunakan berjumlah empat jenis, dua sampel sudah terdaftar PIRT
dengan merk ME 1, HI 1 dan dua sampel tidak terdaftar PIRT dengan merk ME 2,
HI 2. Sampel didapatkan dari pembelian melalui toko online (e-commerce). Jenis
bekatul yang digunakan adalah dari beras merah dan hitam. Alasan pemilihan
bekatul dengan jenis beras merah dan hitam karena keduanya memiliki kandungan
gizi yang tergolong tinggi sehingga, banyak diminati untuk dimanfaatkan sebagai
pangan fungsional.

Preparasi sampel dilakukan dengan menimbang tiap sampel bekatul sebanyak
10 g. Selanjutnya dihaluskan menggunakan blender dan diayak dengan ukuran 100
mesh. Tujuan dihaluskan agar bekatul tercampur secara merata dan perlakuan
diayak bertujuan agar ukuran dari bekatul sama rata. Sampel tersebut disimpan

dalam plastik klip dan diletakkan dalam desikator agar tidak terkontaminasi udara.
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Sampel yang telah usai dipreparasi, akan didestruksi untuk memutus ikatan logam
dengan senyawa organik.

Pada awal penelitian dilakukan, menggunakan metode microwave domestik
dan kjeldahl, tetapi proses destruksi dari kedua alat tersebut kurang maksimal.
Sehingga, untuk memperbaiki kekurangan tersebut, selanjutnya digunakan
destruksi sistem tertutup dengan refluks. Proses destruksi menggunakan refluks
dengan bantuan heating mantle dilakukan selama 3 jam pada suhu 100°C. Tujuan
menggunakan suhu 100°C agar asam nitrat dengan titik didih 121°C dan hidrogen
peroksida 150,2°C tidak cepat menguap sebelum proses dekomposisi selesai.
Selama proses destruksi berlangsung akan dihasilkan gas berwarna kecoklatan, gas
coklat yang timbul menandakan senyawa organik dalam sampel sedang mengalami

proses dekomposisi.

4.2 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Pembuatan kurva standar merupakan salah satu bagian penting dalam
penentuan konsentrasi dalam sebuah sampel, dibuat dari sederetan larutan standar
dengan rentang tertentu yang bertujuan untuk menganalisis konsentrasi larutan
sampel dari hasil pengukuran suatu sampel. Hasil kurva standar yang baik adalah
yang berbentuk linear. Kelinearan tersebut didapatkan apabila sumbu x
(konsentrasi) dan sumbu y (absorbansi) berbanding lurus, yang artinya
konsentrasi semakin tinggi nilai absorbansi juga semakin tinggi, begitu sebaliknya.

Pembuatan kurva standar dimulai dari pengenceran larutan induk timbal nitrat
Pb(NOz3). E-Merck 1000 ppm menjadi 10 mg/L. Kemudian, dibuat larutan standar

timbal dengan rentang konsentrasi 0-1,2 mg/L sebanyak 50 mL. Pembuatan larutan
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standar ini berfungsi sebagai rentang pembacaan kadar timbal yang akan dianalisis
dengan SSA, karena diasumsikan kadar yang terbaca pada SSA berada diantara O-
1,2 mg/kg. Apabila berada di luar rentang tersebut maka hasil tersebut memiliki
nilai keakuratan yang rendah, hal ini berkaitan dengan limit of detection (LOD),
atau batas terkecil instrumen Spektroskopi Serapan Atom untuk menganalisis atau
mengukur sejumlah analit.

Kurva standar yang dibuat akan menghasilkan persamaan regresi linear y =
ax + b sehingga dapat ditarik garis lurus. Dimana y adalah absorbansi, a adalah
slope, yang artinya nilai sensitifitas dari metode pengujian, x adalah konsentrasi
analit, dan b adalah intercept yang artinya nilai respon instrument terhadap blanko.

Kurva standar timbal (Pb) disajikan pada Gambar 4.1

0.05
0.045
0.04
0.035
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0.02
0.015
0.01
0.005

y =0,0361x + 0,00004
R2=0,9976

Absorbansi

0
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Gambar 4.1 Grafik kurva standar timbal (Pb)

Dilihat hasil grafik kurva standar pada Gambar 4.1 menunjukkan bahwa
semakin tinggi konsentrasi maka semakin tinggi pula nilai absorbansinya.
Persamaan regresi dari kurva standar logam timbal (Pb) yang didapatkan yaitu y =
0,0361x + 0,00004, dengan nilai R? = 0,9976, R? yang menujukkan hubungan

linieritas antara konsentrasi analit dan absorbansi. Nilai linearitas yang diperoleh
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memenuhi syarat yang ditetapkan yaitu R? > 0,99, hal ini menandakan instrumen
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dalam kondisi baik dan persamaan garis lurus
yang diperoleh dapat digunakan untuk menghitung konsentrasi sampel karena

terdapat hubungan yang linier antara konsentrasi (C) dengan absorbansi (A).

4.3 Penentuan Komposisi Zat Pendestruksi Terbaik

Logam timbal dalam bekatul ditemukan terikat pada kuat pada senyawa
organik pada bekatul. Oleh karena itu, dilakukan penentuan komposisi zat
pendestruksi terbaik dengan tujuan untuk mengetahui komposisi mana yang paling
maksimal dalam mendekomposisi senyawa organik pada bekatul, sehingga proses
destruksi selanjutnya dapat berjalan secara efektif dan menghasilkan kadar timbal
tertinggi. Larutan zat pendestruksi yang digunakan yaitu campuran asam nitrat dan
hidrogen peroksida.

Pemilihan asam nitrat karena merupakan reagen oksidator dengan kapasitas
mengoksidasi yang tinggi dibandingkan jenis asam lain dan dapat melarutkan
logam dalam kondisi panas dengan baik. Sedangkan, penambahan H>O; pekat
bertujuan untuk menghilangkan padatan organik selama proses destruksi. Ketika
HNO3 dan H20. dicampurkan akan menghasilkan kekuatan asam yang baik, yang
mana HNOs berperan untuk memutus ikatan senyawa kompleks dengan logam dan
H2>0. menjadi agen pengoksidasi yang menyempurnakan reaksi sehingga proses
destruksi berjalan maksimal (Yawar, et al, 2010)

Proses destruksi pada tahap ini menggunakan campuran larutan pengoksidasi
dengan variasi HNO3:H20.> (1:1); HNOs3:H20. (5:2) dan HNOs3:H2O. (8:1)

sebanyak 20 mL. Komposisi yang baik ditunjukkan dengan banyak logam yang
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berubah bentuk menjadi bentuk garamnya, yaitu M-(NO)x. Reaksi yang terjadi
antara sampel dengan larutan pendestruksi adalah sebagai berikut (Wulandari dan
Sukesi, 2013):

Pb(CH20)x(s) + 4HNO3(ag) + H202 — Pb(NO3)2(aq) + CO2(g) + 2NO2(g) + 4H20¢) (4.1)
2NO@G) T O2(g) = 2NO2(g). e v eneeneetietee e e (4.2)

Pada Reaksi 4.1 menunjukkan bahwa dalam proses destruksi terjadi reaksi
redoks. Akibat dari reaksi redoks yaitu senyawa organik yang dimisalkan dengan
Pb(CH20)x, akan terdekomposisi oleh asam nitrat. Disamping adanya reaksi
redoks, proses destruksi oleh asam nitrat akan menghasilkan gas CO, dan NOa,
terbentuknya kedua gas ini mengakibatkan peningkatan tekanan dalam proses
destruksi, sehingga logam timbal (Pb) mengalami pemutusan ikatan dari senyawa
organik dan membentuk garam Pb(NOz)z, dimana terbentuknya garam tersebut
mengindikasikan proses destruksi telah terjadi dan akan ditandai dengan hasil
larutan yang jernih. Garam Pb(NOs3). akan terionisasi membentuk Timbal (11) dan
ion nitrat.

Hasil kadar logam timbal tertinggi yang didapatkan dari variasi komposisi
larutan pendestruksi HNO3z+H.0> (8:1), sebesar 20,99+3,03 mg/kg. Hasil ini
menunjukkan campuran asam nitrat dengan hidrogen peroksida dengan
perbandingan 8:1 mampu melarutkan logam berat timbal paling maksimal.
Semakin banyak asam nitrat (HNOs) yang digunakan semakin banyak senyawa
organik yang terdekomposisi, karena kapasitas mendekomposisi dari asam nitrat
terhadap senyawa organik seperti lemak, protein dan karbohidrat tinggi (Matuesicz,

et al., 2003).
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Hasil dari uji statistik menggunakan one way anova (ANOVA) dengan
tingkat kepercayaan hasil uji 95% yang merujuk pada Lampiran L.5.1 menunjukkan
nilai F hitung sebesar 0,737, dan F tabel sebesar 5,32. Nilai F tabel didapatkan
melalui perhitungan derajat bebas pembilang dan penyebut d (N1) dan df (N2)
berdasarkan jumlah variabel dan jumlah sampel, kemudian dikorelasikan dengan
tabel signifikansi 0,05. Nilai F hitung dan F tabel yang didapat menunjukkan bahwa
F hitung < F tabel, maka Ho diterima dan Hj ditolak, artinya tidak terdapat pengaruh
variasi komposisi larutan pendestruksi terhadap kadar logam timbal dalam bekatul.
Selain itu dilihat dari hasil Tukey, menunjukkan bahwa dari ketiga komposisi yang
digunakan tidak menghasilkan perbedaan yang nyata antara satu dengan yang lain.
Meskipun, hasil analisis dari ANOVA dan uji lanjutan Tukey menyatakan bahwa
variasi komposisi dari zat pengoksidasi tidak memberikan dampak yang signifikan
terhadap kadar timbal yang berhasil didestruksi dalam bekatul. Tetapi, hasil
eksperimen kadar logam timbal (Pb) tertinggi didapatkan dari komposisi
HNO3+H20> (8:1). Maka, komposisi tersebut akan digunakan dalam proses

optimasi selanjutnya yaitu penentuan volume zat pendestruksi terbaik.

4.4 Penentuan Volume Zat Pendestruksi Terbaik

Pada proses destruksi ini, digunakan komposisi HNO3+H20, (8:1) sesuai
dengan hasil optimasi sebelumnya. Adapun variasi volume larutan pendestruksi
yang digunakan yaitu 10, 20, 30, dan 40 mL dengan 3 kali pengulangan untuk
mendapatkan kevalidan dan keakuratan hasil destruksi pada masing-masing variasi.

Hasil dari proses destruksi dianalisis dengan SSA dan dihitung kadar sebenarnya.
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Kadar timbal yang didapatkan dari variasi volume 10 mL, 20 mL dan 30 mL
semakin meningkat dan pada volume 40 mL kadar timbalnya turun, tetapi tidak
signifikan. Data tersebut kemudian diolah menggunakan one way anova dengan
tingkat kepercayaan 95%. Hasil dari pengolahan data merujuk pada Lampiran L.5.2
yang menunjukkan nilai F hitung sebesar 42,328 dengan nilai F tabel 4,84.
Sehingga, dapat diartikan bahwa F hitung > F tabel, maka Ho ditolak dan Hi
diterima, yang artinya terdapat pengaruh variasi total volume terhadap kadar timbal
dalam bekatul kemasan. Selain itu, jika dilihat dari hasil Tukey, hasil yang didapat
menunjukkan variasi volume 10 mL dan 20 mL berbeda nyata dengan variasi

volume 30 mL dan 40 mL.

4.5 Penentuan Kadar Timbal (Pb) dalam Bekatul

Proses penentuan kadar timbal dalam masing-masing bekatul menggunakan
metode destruksi basah (refluks) pada suhu 100°C selama 3 jam dengan larutan
pendestruksi HNOs p.a + H202 p.a (8:1) sebanyak 30 mL. Sampel yang akan
dianalisis berjumlah empat yaitu merk ME 1, HI 1 yang sudah terdaftar PIRT dan
ME 2, HI 2 yang tidak terdaftar PIRT. Rata-rata kadar timbal (Pb) pada masing-

masing merk bekatul ditunjukkan dalam diagram batang pada Gambar 4.5.



41

35 -
| 2748:1319
2 24,331,259 24,821,607 25,16+1,803
(@)
25
=
£ 204
'—
‘% 15 A
8
=
§ 10 A
o
X 5

0

ME 1 ME 2

Gambar 4.2 Grafik kadar timbal (Pb) dalam masing-masing bekatul

Pada Gambar 4.2 menunjukkan seluruh hasil kadar timbal yang terdeteksi
melebihi batas aman yang ditetapkan oleh BPOM yaitu sebesar 0,25 mg/kg. Hasil
ini sangat memungkinkan karena bekatul merupakan kulit terluar beras yang dapat
berfungsi mencegah migrasi logam berat masuk ke dalam bulir beras (Savalas, et
al, 2021). Sehingga, logam timbal akan terakumulasi pada kulit beras (bekatul).

Kandungan logam timbal yang tinggi dalam bekatul dimungkinkan mayoritas
berasal dari pupuk fosfat dan pestisida yang digunakan selama proses penanaman
padi. Menurut, Charlena (2004) pupuk fosfat mengandung logam timbal sebesar 5-
156 ppm. Menurut Sukarjo, et al (2018) kompos mengandung logam timbal sebesar
29,45 ppm, pupuk urea dan pupuk anorganik Phonska mengandung logam timbal
sebesar 28,46 ppm dan 31,82 ppm, dimana pupuk kompos juga dapat meningkatkan
kandungan timbal dalam tanah.

Kandungan logam timbal dalam pupuk fosfat, pestisida maupun kompos yang
digunakan dapat mengendap dalam tanah berikatan dengan senyawa organik dalam

tanah, sehingga sangat memungkinkan jika cemaran timbal dalam bekatul juga
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berasal dari tanah sawah. Kandungan timbal dalam tanah juga dapat berasal dari
dari batuan yang berada dalam tanah, juga sumber pengairan yang terserap.

Kandungan timbal dalam bekatul juga dapat berasal dari air irigasi yang
digunakan selama proses penanaman padi. Menurut Sukarjo, et al (2019), asupan
harian logam timbal pada sawah irigasi sekitar 3,826 mg/hari. Cemaran logam
timbal dalam air sumber irigasi pertanian. Sumber pencemar dalam air irigasi dapat
berasal dari limbah industri yang dibuang ke sungai, sehingga ketika air sungai
tersebut digunakan sebagai sumber irigasi kandungan timbalnya terserap oleh akar
tanaman dan terakumulasi hingga pada bagian bekatul.

Tidak hanya itu, udara juga dapat menjadi sumber pencemaran timbal dalam
bekatul. Kendaraan bermotor yang melewati jalan menghasilkan produk gas buang
TEL (tetra ethyl lead) yang mengakibatkan polusi udara, partikel-partikel timbal
yang terkandung didalamnya bertebaran di udara dan dapat jatuh ke dalam tanah,
air, sehingga mempengaruhi peningkatan kadar timbal dalam suatu tanaman yang
tumbuh pada daerah tersebut. Daerah dengan lalu lintas yang padat pada tahun
2017, kadar timbal yang terkandung dalam udaranya sebesar 0,617-1,184 pg/Nm?,
dimana semakin banyak jumlah kendaraan yang melintas semakin tinggi kadar
timbal yang terkandung dalam udara (Purwoko dan Prastiwi, 2017). Oleh karena
itu, pada tahun 2022 dengan pertumbuhan penduduk dan angka kendaraan pribadi
maupun umum yang melintasi jalan raya baik dalam kota maupun desa semakin
meningkat, sehingga dapat dipastikan cemaran timbal yang terkandung dalam udara

sekitar semakin bertambah.
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4.6 Kandungan Timbal (Pb) pada Bekatul Menurut Perspektif Islam
Bekatul merupakan sereal diet, karena dipercaya mampu menurunkan total
kolesterol dan kolesterol jahat dalam tubuh. Hal tersebut merupakan salah satu
upaya untuk memelihara tubuh agar tetap sehat. Mengkonsumsi bekatul merupakan
salah satu bentuk ikhtiar kepada Allah Swt. Sebagaimana Firman Allah SWT dalam

surah Al-Maidah ayat 88:

uyyzeu\gﬂ\&\ijm\}c’“ ’y\eia))l.u }E}
Artinya : “Dan makanlah makanan yang halal lagi baik dari apa yang Allah telah
rezekikan kepadamu, dan bertakwalah kepada Allah yang kamu beriman kepada-
Nya”

Bekatul merupakan salah satu makanan yang Allah rezekikan kepada
manusia, tetapi tidak semua bekatul yang terdapat di bumi kita halal dan baik untuk
dikonsumsi. Halal berarti makanan yang diperbolehkan oleh agama dari segi
hukumnya. Sedangkan makanan yang baik merupakan makanan yang tidak
memberikan dampak buruk bagi kesehatan. Bekatul dengan kandungan logam
timbal (Pb) yang melebihi kadar maksimum yang ditetapkan oleh Badan Pengawas
Obat dan Makanan merupakan salah satu jenis makanan yang tidak termasuk halal
dan thayyib.

Mengkonsumsi makanan halal dan baik tidak hanya memberikan manfaat
bagi kita sebagai umat muslim, tetapi juga merupakan bentuk syukur bagi seorang
muslim atas segala nikmat yang telah Allah berikan kepada kita. Sebagaimana

firman Allah SWT dalam Q.S An-Nahl ayat 114:

B0 & ) A Caaad 155K 5 Lk YA G0 28855 e ) K8

< A%

UJJ.\M

Artinya: “Maka makanlah yang halal lagi baik dari rezeki yang telah diberikan
Allah kepadamu; dan syukurilah nikmat Allah, jika kamu hanya menyembah
kepada-Nya”
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Q.S An-Nahl ayat 114 mengandung makna bahwa Allah memerintahkan
umat manusia meninggalkan segala perbuatan Jahiliyah, bersamaan dengan
perintah mengkonsumsi makanan yang halal lagi baik dari rezeki yang telah Allah
sediakan kepada kita, dan tidak lupa untuk selalu bersyukur atas segala nikmat yang
diberikan kepada seluruh hambaNya.

Bekatul merupakan salah satu nikmat yang telah Allah berikan kepada Kita,
dari tahun ke tahun tingkat konsumsi bekatul semakin tinggi baik digunakan
sebagai bahan tambahan pangan atau dikonsumsi secara langsung. Orang-orang
awam di luar sana hanya tergiur dengan manfaat yang dijanjikan setelah
mengkonsumsi bekatul tanpa mengetahui kandungan zat berbahaya yang
terkandung didalamnya. Oleh karena itu. dilakukan sebuah penelitian mengenai
penentuan kadar logam berat timbal (Pb) dalam bekatul kemasan, yang secara
umum bekatul tersebut dikonsumsi masyarakat sebagai sereal diet, dan digunakan
sebagai bahan tambahan pangan.

Hasil dari penelitian ini, diperoleh rata-rata kadar timbal (Pb) dalam bekatul
merah dengan merek ME 1 dan ME 2 vyaitu 27,48 mg/kg dan 23,99 mg/kg,
sedangkan dalam bekatul hitam dengan merek HI 1 dan HI 2, sebesar 24,82 mg/kg
dan 25,12 mg/kg. Kadar yang didapatkan sangat tinggi apabila dibandingkan
dengan kadar yang ditetapkan oleh BPOM mengenai kadar logam timbal (Pb)
dalam serealia dan turunannya yaitu sebesar 0,25 mg/kg. Cemaran timbal dalam
bekatul tersebut dapat berasal dari pupuk fosfat yang digunakan secara berlebihan
pada proses penanaman, selain itu juga dapat berasal dari faktor logam timbal yang
terakumulasi dalam tanah, air sumber irigasi yang tercemar limbah dan faktor

terakhir adalah udara dengan tingkat polusi tinggi.
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Menurut Setyawan (2004), kandungan timbal yang melebihi batas aman

dalam suatu makanan dapat menyebabkan keracunan dengan efek gangguan ginjal,
sistem saraf dan otak. Bekatul dengan kandungan timbal yang melebihi batas aman,
termasuk makanan tidak baik (tidak thayyib), karena tidak memberikan
keberkahan, kenikmatan, dan kebaikan, tetapi memberikan dampak buruk bagi
kesehatan tubuh manusia. Sedangkan jika ditinjau dari segi halal, bekatul tersebut
masih termasuk makanan halal. Dikarenakan prinsip utama halal menurut islam
yaitu segala sesuatu yang diciptakan oleh Allah Swt. adalah halal dan tidak ada
yang diharamkan, kecuali ada nash yang terdapat dalam Al-quran maupun hadis
yang menyatakan haram, seperti haramnya membunuh karena mengenai jiwa
(nyawa), haramnya minum khamar karena langsung mengenai akal, haramnya

murtad karena langsung mengenai agama (Syarifuddin, 2009).

Allah Swt. telah memerintahkan kepada umatNya untuk menolak dan selalu
menghindari sesuatu yang berbahaya (mudharat), maka sebagai umat yang taat
kepada Allah Swt. lebih baik untuk mencari solusi agar tetap dapat menikmati
manfaat bekatul dengan kandungan timbalnya lebih rendah. Seperti menggunakan
pupuk fosfat sesuai dengan batas aman, penanaman eceng gondok di sekitar
perairan untuk menurukan kadar timbal didalamnya. Selain itu, dapat dilakukan
pengolahan terhadap bekatul agar kandungan logamnya turun, seperti
menjadikannya minyak bekatul atau diolah dalam sebuah makanan yang berfungsi

sebagai bahan tambahan pangan.



5.1

BAB V
PENUTUP
Kesimpulan

Penelitian dengan judul Analisis Kadar Timbal (Pb) pada Bekatul dengan

Destruksi Refluks Secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) ini dapat disimpulkan

sebagai berikut:

1.

5.2

Variasi komposisi pendestruksi terbaik untuk analisis kadar logam timbal (Pb)
dalam bekatul adalah komposisi larutan HNOz + H.O> (8:1).
Variasi volume terbaik untuk analisis logam timbal (Pb) dalam bekatul adalah
dengan variasi volume 30 mL.
Kadar logam timbal (Pb) dalam bekatul menggunakan destruksi basah tertutup
(refluks) pada masing-masing sampel dengan merek ME 1, HI 1, ME 2, dan HI
2 sebesar 27,48+1,31 mg/kg; 24,82+1,60 mg/kg; 24,33t£1,25 mg/kg; dan
25,16+1,89 mg/kg.

Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka ada beberapa hal yang

perlu dilakukan untuk proses pengembangan dari penelitian ini:

1.

Perlu dilakukan penentuan kadar logam timbal dalam bekatul yang diketahui
kondisi lingkungannya.

Perlu dilakukan analisis kadar logam timbal dalam bekatul dengan berbagai
jenis genotip.

Disarankan untuk melakukan analisis timbal pada bekatul dan jenis beras yang

Sama.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Pengambilan dan
Preparasi Sampel

Pengaturan alat Spektroskopi
Serapan Atom (SSA)

|

Penentuan komposisi oksidator terbaik

Pembuatan kurva standa

untuk analisis logam timbal dengan refluks timbal (Pb) 0 mg/L

HNO3:H202 (1:1); HNO3:H20; (5:2)
dan HNOz:H20; (8:1) sebanyak 20 mL

«— 0,2 mg/L; 0,4 mg/L
0,8 mg/L; 1,2 mg/L

l

Penentuan total volume oksidator terbaik
untuk analisis logam timbal dengan
refluks, menggunakan komposisi terbaik
dari langkah sebelumnya dengan variasi
total volume 10 mL; 20 mL; 30 mL; 40 my

Analisis dengan Metode

Uji Varian Data One Way Anova <+«——|Serapan Atom (SSA)

54

Penentuan kadar logam timbal
— [(Pb) dalam masing-masing
sampel bekatul kemasan

l

Analisis dengan Spektrofotometri
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Lampiran 2. Diagram Alir

2.1 Pengambilan dan Preparasi Sampel Bekatul

Bekatul Kemasan

- Diambil masing-masing 10 gram
- Dicampur hingga rata

- Diblender hingga halus

- Diayak dengan ukuran 100 mesh
- Disimpan dalam desikator

Hasil

Nb: Bekatul kemasan terdiri dari beras hitam dan merah yang belum terdaftar
BPOM
2.2 Pengaturan SSA Untuk Pb

SSA

- Diatur panjang gelombang pada 217 nm
- Diatur laju udara pada 10,0 L/menit
- Diatur laju alir gas pembakar 2 mL/min

- Diatur tinggi burner 2,0 nm

Hasil
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2.3 Pembuatan Kurva Standar Pb

Larutan stok timbal 1000 ppm

- Dipipet 1 ml larutan Pb 1000 ppm
- Dimasukkan kedalam labu takar 100 mL dan ditandabataskan
dengan HNO3 65%

Larutan standar Pb 10 ppm

- Dipipet masing-masing O; 1; 2; 4; 6 mL larutan standar 10 ppm kedalam
labu ukur 50 mL

- Diencerkan dengan HNOs 65% sampai tanda batas, sehingga diperoleh
larutan standar Pb 0; 0,2; 0,4; 0,8; 1,2 ppm

- Diukur dengan SSA pada panjang gelombang 217 nm

Hasil
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2.4 Penentuan Komposisi Oksidator Terbaik Menggunakan Refluks

Bekatul Kemasan

- Diambil masing-masing 1 gram
- Diletakkan dalam beaker glass dan dicampur hingga rata

- Ditambahkan 20 mL larutan pendestruksi sesuai tabel berikut:

Larutan

HNOszp.a | H2O2 p.a

Perbandingan

10 mL 10 mL 1:1
15,3 mL 5,7mL 5:2
18 mL 2mL 8:1

- Didiamkan selama 1 jam

- Diletakkan dalam labu alas bulat
- Diletakkan dalam heating mantle
- Didestruksi dengan refluks pada suhu 100°C selama 3 jam
- Didinginkan pada suhu ruang
- Disaring dengan kertas saring Whatman no. 41

- Dimasukkan dalam labu takar 50 mL dan ditandabataskan

\4

Filtrat

Hasil

- Dianalisis kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 217 nm
- Dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali
- Dianalisis dengan metode uji One Way Anova

l

Endapan
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5 Penentuan Total Volume Terbaik Menggunakan Refluks

Bekatul Kemasan

- Diambil masing-masing 1 gram

- Diletakkan dalam beaker glass dan dicampur hingga rata

- Ditambahkan 10 mL; 30 mL; 40 mL larutan pendestruksi dengan
komposisi terbaik dari langkah sebelumnya

- Didiamkan selama 1 jam

- Diletakkan dalam labu alas bulat

- Diletakkan dalam heating mantle

- Didestruksi dengan refluks pada suhu 100°C selama 3 jam

- Didinginkan pada suhu ruang

- Disaring dengan kertas saring Whatman no. 41

- Dimasukkan dalam labu takar 50 mL dan ditandabataskan

Fil

trat Endapan

- Dianalisis kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 217 nm
- Dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali

- Dianalisis dengan metode uji One Way Anova

Hasil
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2.6 Penentuan Kadar Timbal dalam Bekatul Kemasan

Bekatul Kemasan

- Diambil masing-masing 1 gram

- Diletakkan dalam beaker glass

- Ditambahkan larutan oksidator terbaik dari langkah sebelumnya
- Didiamkan 1 jam

- Diletakkan dalam labu alas bulat

- Diletakkan dalam heating mantle

- Didestruksi dengan refluks pada suhu 100°C selama 3 jam

- Didinginkan pada suhu ruang

- Disaring dengan kertas saring Whatman no. 41

- Dimasukkan dalam labu takar 50 mL dan ditandabataskan

,, !

Filtrat Endapan

- Dianalisis kadar Pb terlarut pada panjang gelombang 217 nm
- Dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali

- Dianalisis dengan metode uji One Way Anova

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan

1. Pembuatan Kurva Standar Pb

Pembuatan larutan stok 1000 ppm Pb?* dalam Pb(NO3),
Mr Pb(NOs)2 = 331 g/mol

Ar Pb =207 g/mol

Mr Pb(NO3)2 X 1000 m
Berat = ( ) &
Ar Pb

331 —2_X 1000 mg
— mol

207 £
= 159897 mg
=1,59897 g
Jadi, 1,59897 gram Pb(NOs3). dilarutkan dalam 1000 mL larutan aquadest dan
menjadi larutan baku Pb 1000 mg/L
a) Pembuatan larutan 1000 ppm menjadi 10 ppm dalam 100 mL
M1 xVi=M2X V>
1000 mg/L x V1 =10 mg/L x 100 mL
V1 =100 mL x 10 mg/L
1000mg/L
Vi=1mL
Jadi, larutan standar 10 mg/L dibuat dengan 1 mL larutan stok 1000 mg/L yang
diencerkan dalam labu ukur 100 mL dengan HNO3z 65%
b) Pembuatan larutan standar O ppm
10 mg/L x V1 =0 mg/L x 50 mL
V1 =50mL x 0 mg/L
10 mg/L
Vi=0mL
Jadi, larutan standar 0 mg/L dibuat dengan 0 mL larutan stok 10 mg/L yang
diencerkan dalam labu ukur 50 mL dengan HNO3 65%
c) Pembuatan larutan standar 0,2 ppm
10 mg/L x V1 =0,2 mg/L x 50 mL
V1 =50mL x 0,2 mg/L
10 g/L
Vi=1mL
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Jadi, larutan standar 0,2 mg/L dibuat dengan 1 mL larutan stok 10 mg/L yang
diencerkan dalam labu ukur 50 mL dengan HNO3 65%
d) Pembuatan larutan standar 0,4 ppm
10 mg/L x V1= 0,4 mg/L x 50 mL
V1 =50mL x 0,4 mg/L
10 mg/L

Vi=2mL
Jadi, larutan standar 0,4 mg/L dibuat dengan 2 mL larutan stok 10 mg/L yang
diencerkan dalam labu ukur 50 mL dengan HNO3 65%

d) Pembuatan larutan standar 0,8 ppm
10 mg/L x V1= 0,8 mg/L x 50 mL
V1=50mL x 0,8 mg/L
10 mg/L
Vi=4mL
Jadi, larutan standar 0,8 mg/L dibuat dengan 4 mL larutan stok 10 mg/L yang
diencerkan dalam labu ukur 50 mL dengan HNO3 65%

e) Pembuatan larutan standar 1,2 ppm
10 mg/L x V1= 1,2 mg/L x 50 mL
V1=50mL x 1,2 mg/L
10 mg/L
Vi=6mL
Jadi, larutan standar 1,2 mg/L dibuat dengan 6 mL larutan stok 10 mg/L yang
diencerkan dalam labu ukur 50 mL dengan HNO3 65%

2. Pembuatan HNO3 0,5 M
Diketahui : p HNO3 65% = 1,39 gr/cm?®; Mr HNO3 = 63 gr/mol

P x10x%

M =
mr
M =63 gr/mol

M=14,34 M
Vi XM; =V, XM,

V1 x 14,34 M =1000 mL x 0,5 M



_ 1000 mLx0,5M
14,34 M

V1= 34,87 mL
3. Pembuatan HNO3 1 M

V1

Diketahui : p HNO3 65% = 1,39 gr/cm®; Mr HNO3 = 63 gr/mol

M = pPx10x%
mr

M =63 gr/mol

M=14,34 M

Vi XM; =V, XM,

V1 x14,34 M=1000mLx1M

1000 mLx1M
Vi=-—"—"°"
14,34 M

V1=69,73 mL

5. Kurva Standar

Kurva Standar Pb
0.05 y =0,0361x + 0,00004
0.04 R2=10,9976

0.03
002

0.01

Absorbansi

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

-0.01 -
Konsentrasi mg/L

o Liniearitas ditunjukkan dengan nilai R2 = 0,9976

e Sensitivitas dintunjukkan dengan nilai slope (kemiringan) = 0,0361

62



63



