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ABSTRAK

Ulfah, S.S. 2022. Penentuan Kadar Logam Berat Timbal (Pb) Pada Air dan Biota di
Perairan Sungai Porong Menggunakan Spektroskopi Serapan Atom
(SSA). Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi,
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I:
Diana Candra Dewi, M.Si; Pembimbing Il: Oky Bagas Prasetyo, M.Pd.l.

Kata kunci: Air sungai, Biota sungai, Timbal (Pb), dan SSA

Sungai Porong adalah sungai terusan dari sungai Brantas yang berhulu di kota
Mojokerto dan bermuara di Selat Jawa. Sungai Porong dimanfaatkan sebagai tempat
pembuangan lumpur lapindo. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kadar logam
berat timbal di perairan dan biota sungai Porong. Serta, untuk mengetahui korelasi kadar
logam berat timbal (Pb) dengan biota sungai Porong. Metode yang digunakan adalah
destruksi basah tertutup menggunakan refluks. Sampel air didestruksi menggunakan
HNO; pada suhu 60-70 °C selama 3 jam kemudian diuji menggunakan SSA dan hasil
kadar logam timbal dianalisis menggunakan one way ANOVA. Sedangkan, pada sampel
biota didestruksi menggunakan HNO; : H,0, (1:1) pada suhu 100 °C selama 3 jam
kemudian diuji menggunakan SSA dan hasil kadar logam timbal dianalisis menggunakan
two way ANOVA dan dilakukan uji koefisien korelasi antara kadar logam berat timbal air
dengan biota. Hasil kadar logam timbal pada air sungai Porong pada masing-masing
sampel di lokasi 1, lokasi 2 dan lokasi 3 sebesar 0,367+0,037; 0,204+0,033; dan
0,562+0,014 mg/L. Sedangkan, kadar logam timbal pada biota di sungai Porong pada
lokasi 1 dengan sampel ikan mujair, ikan keting dan ketam sebesar 9,550+1,052;
16,511+3,246; dan 16,769+1,476 mg/Kg. Lokasi 2 dengan sampel ikan mujair, ikan
keting dan ketam sebesar 1,917+0,309; 3,103+0,585; dan 4,135+0,389 mg/Kg. Pada
lokasi 3 dengan sampel ikan mujair, ikan keting dan ketam sebesar 16,562+0,793;
19,554+2,679; dan 19,347+3,056 mg/Kg. Hasil korelasi menunjukkan hubungan korelasi
yang linier bahwa peningkatan kadar logam Pb air akan diikuti dengan peningkatan
logam Pb dalam tubuh biota. Meningkatnya kadar logam diikuti dengan menurunnya
parameter pendukung yaitu pH dan DO.
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ABSTRACT

Ulfah, S.S. 2022. Determination of Lead Heavy Metal (Pb) Levels in Water and
Biota in the Waters of the Porong River Using Atomic Absorption
Spectroscopy (AAS). Thesis. Chemistry Study Program, Faculty of Science
and Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University Malang.
Supervisior I: Diana Candra Dewi, M.Si; Supervisior 1l: Oky Bagas Prasetyo,
M.Pd.l.

Keywords: Water river, River biota, Lead (Pb), and AAS

The Porong River is a part of the Brantas river, which originates from Mojokerto
end in Java Strait. The Porong River is used as a dumping ground for Lapindo mud. This
study aimed to determine the levels of the heavy metal lead in the waters and biota of the
Porong river, and to determine the correlation of lead levels with Porong river biota. The
method used was closed wet digestion using reflux. Water samples were digested using
HNO; at 60-70 °C for 3 hours then tested using AAS and the results of lead content were
analyzed using one way ANOVA. Meanwhile, the river biota samples were digested
using HNO3:H,0, (1:1) at 100 °C for 3 hours then tested using AAS and the results of
lead metal content were analyzed using two way ANOVA and a correlation coefficient
test was carried out between water lead heavy metal content with river biota. The results
of lead content in Porong river water for each sample at location 1, location 2 and
location 3 were 0.367+0.037; 0.204+0.033; and 0.562+0.014 mg/L. Respectively
meanwhile, the levels of lead metal in the biota of the Porong river at location 1 with
tilapia fish, keting fish and crab samples were 9.550£1.052; 16.511+3.246; and
16.769+1.476 mg/Kg. Location 2 with samples of tilapia fish, keting fish and crabs of
1.91740.309; 3.103+0.585; and 4.135+0.389 mg/Kg. and at location 3 with samples of
tilapia fish, keting fish and crabs of 16.562+0.793; 19.554+2.679; and 19.347+3.056
mg/Kg. The correlation results showed a linear correlation that between the increasing of
Pb level in water with the increasing in Pb level in biota. The higher of Pb level in the
water was the lower of supporting parameter, namely pH and DO.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Sungai Porong merupakan sungai terusan dari sungai Brantas yang
berhulu di kota Mojokerto dan bermuara di Selat Jawa. Sungai Porong adalah
bagian dari sungai Brantas yang mempunyai fungsi sebagai tempat pembuangan
luapan lumpur lapindo menuju ke laut (Nurry & Anjasmara, 2014). Lumpur
lapindo mengandung seperti natrium, magnesium, alumunium, klorin, kalium,
kalsium, besi, tembaga, kadmium dan timbal. Beberapa unsur logam berat dalam
kandungan lumpur lapindo merupakan unsur esensial yang dibutuhkan oleh
makhluk hidup. Namun, beberapa unsur yang terkandung mempunyai kadar
tertentu yang bersifat sebagai racun (Putri, dkk., 2019).

Allah SWT. berfirman dalam al-Qur’an surah Ibrahim ayat 32:

4

(._Q 5, ol G 0y 53 B2l (G2 0 J5 T3 (5 V15 opsd gle ol 2
RN S R e A N S Yo K RO N e
Artinya: "Allah-lah yang telah menciptakan langit dan bumi dan menurunkan
air (hujan) dari langit, kemudian dengan (air hujan) itu Dia
mengeluarkan berbagai buah-buahan sebagai rezeki untukmu; dan Dia
telah menundukkan kapal bagimu agar berlayar di lautan dengan
kehendak-Nya, dan Dia telah menundukkan sungai-sungai bagimu."

(QS. Ibrahim 14: Ayat 32).

Tafsir al-Mishbah menjelaskan bahwa air sungai melimpanh,
kelimpahannya memberikan kebajikan dengan membawa apa yang terkandung
di dalamnya berupa ikan, rumput-rumputan dan manfaat-manfaat lainnya.
Semua untuk manusia dan untuk apa yang dipelihara dan digunakan manusia,

yaitu sebagai sebangsa burung dan hewan-hewan lainnya (Shihab, 2002). Allah

1



2
SWT telah menganugerahkan kepada manusia berupa air, dimana air sebagai

sumber kehidupan telah ditegaskan dalam al-Qur’an surah al-Anbiya’ ayat 30:

EEY

“of s JU L L. L& ToN - (s

Artinya: "dan Kami jadikan segala sesuatu yang hidup berasal dari air; maka
mengapa mereka tidak beriman?" (QS. al-Anbiya’ 21: ayat 30)

Sebagai makhluk-Nya seharusnya mampu menjaga nikmat yang
diberikan Allah SWT berupa air. Tafsir al-Mishbah menjelaskan bahwa air
adalah unsur penting agar makhluk dapat hidup dan menjaga kelangsungan
hidupnya. Serta air merupakan kekayaan paling berharga dan warisan penting,
Allah SWT memberikan nikmat air secara gratis, namun tidak dipergunakan dan
dimanfaatkan dengan baik oleh manusia. Sehingga, sebagai makhluk-Nya
mampu menjaga nikmat air tersebut dengan tidak mencemarinya (Shihab, 2002).

Peningkatan kadar logam berat di sungai Porong juga disebabkan oleh
pengaruh lingkungan seperti suhu, pH, dan dissolved oxygen (DO). Hal ini
dikarenakan pH mempengaruhi tingkat kesuburan perairan yang memiliki
pengaruh terhadap kehidupan jasad renik, rendahnya nilai pH suatu perairan
akan meningkatkan konsentrasi logam berat (Sarjono, 2009). Selain itu, suhu
yang meningkat dapat menyebabkan penurunan daya larut oksigen terlarut
sehingga akan menaikkan kadar toksisitas bahan-bahan tertentu seperti logam
dalam air (Apriadi, 2005). Dalam lingkungan perairan, besar atau kecilnya
pengaruh lingkungan mempunyai pengaruh yang cukup besar terhadap
konsentrasi logam dalam perairan.

Meningkatnya kadar logam di sungai Porong khususnya logam timbal

yang disebabkan oleh lumpur lapindo serta pengaruh lingkungan dapat diketahui
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dengan mengukur kadar logam berat. Pengukuran kadar logam berat dapat
dilakukan dengan menggunakan metode atomic absorption spectroscopy (AAS),
atomic emission spectroscopy (AES), inductively coupled plasma spectrometry
(ICP-S), dan inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)
(Kartikasari & Utami, 2018). Metode AAS merupakan instrumen yang
digunakan dalam suatu analisis penentuan unsur logam berdasarkan serapan
cahaya dengan panjang gelombang tertentu (Skoog, dkk, 2004).

Pencemaran logam timbal di air dapat menurunkan kualitas serta fungsi
dari perairan, karena logam sulit di degradasi dan terakumulasi dalam
lingkungan perairan serta secara alami sulit dihilangkan. Berdasarkan penelitian
Sari, dkk. (2017) yang telah meneliti logam timbal di perairan sungai Porong
dan diperoleh bahwa kadar logam timbal melebihi ambang batas sekitar 0,382-
0,441 mg/Kg. Besarnya kadar logam timbal dikarenakan perairan sungai Porong
mengandung logam timbal yang tersebar hingga pantai timur Sidoarjo (Purnomo
& Rachmadiarti, 2018).

Logam timbal di perairan dapat mengganggu kehidupan biota air dan
terakumulasi dalam jaringan tubuh. Logam berat dalam biota air dapat dideteksi
menggunakan ikan dan ketam. Ikan salah satu biota air yang digunakan indikator
pencemaran, karena ikan merupakan hewan yang keberadaannya berhubungan
dengan kondisi lingkungan sehingga dapat digunakan sebagai penunjuk kualitas
lingkungan (Yudha, 2009; Azwan, dkk., 2011). Selain itu, ketam merupakan
salah satu jenis crustacea yang mampu mengakumulasi logam berat didalam
tubuhnya, dan dijadikan sebagai bioindikator perairan karena mampu

mengakumulasi logam berat dibanding biota lainnya (Sandro, dkk., 2013).
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Penentuan kadar logam timbal perlu dilakukan variasi yang bertujuan
untuk mengoptimalkan hasil kadar logam timbal. Variasi kadar logam timbal
dilakukan dengan menggunakan destruksi basah tertutup menggunakan refluks.
Penggunaan destruksi basah tertutup dengan refluks meminimalisir kehilangan
analit ketika proses destruksi, sehingga dapat memaksimalkan proses destruksi
(Hidayat, 2015). Selain destrusksi basah tertutup menggunakan refluks, variasi
pelarut dapat mempengaruhi kadar logam timbal dan %recovery yaitu
penggunaan HNOz dan H.O. Berdasarkan penelitian Sidjabat, dkk. (2020)
menggunakan HNOs untuk mendestruksi air sungai, dan sampel biota
menggunakan HNOs dan H20. dengan perbandingan 1:1 menghasilkan rata-rata
konsentrasi Pb sebesar 9.000 + 3.225 mg/Kg dan menghasilkan %recovery yang
sangat tinggi (Demirel, dkk., 2008; Hassan, dkk., 2015).

Oleh karena itu, penelitian ini akan dilakukan dengan menentukan kadar
logam timbal pada air dan biota air di sungai Porong dengan destruksi basah
tertutup menggunakan refluks dengan variasi pelarut HNOz dan H20;
perbandingan 1:1 untuk mengetahui konsentrasi timbal ditentukan dengan AAS
dan dianalisa menggunakan uji ANOVA serta mengetahui korelasi antara kadar

logam timbal pada air dan biota dengan parameter pendukung.

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

a. Berapakah kadar logam timbal (Pb) pada air dan biota di sungai Porong?
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Bagaimana korelasi logam berat Pb pada air dan biota dengan parameter

pendukung pH dan DO?

1.3 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:
Untuk mengetahui kadar logam timbal (Pb) pada air dan biota di sungai
Porong.
Untuk mengetahui korelasi logam berat Pb pada air dan biota dengan

parameter pendukung pH dan DO.

1.4 Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dari penelitian ini adalah sebagai berikut:
Sampel yang digunakan adalah air dan biota yang diambil di sungai Porong
dengan lokasi di Besuki (Porong), Permisan (Jabon) dan Tlocor (Jabon).
Biota perairan yang digunakan adalah ikan mujair, ikan keting dan ketam.
Parameter pendukung yang digunakan adalah pH dan DO pada air.
Destruksi  yang digunakan merupakan destruksi basah tertutup
menggunakan refluks.

Menggunakan alat SSA varian spectra AA 240.

1.5 Manfaat

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut:
Sebagai sarana untuk mengembangkan pengetahuan dan pemahaman

penulis dalam menganalisis kadar timbal (Pb) serta memberikan informasi
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tentang bahaya logam berat yang mencemari perairan dan biota sungai
Porong.

Sebagai masukan untuk masyarakat atau pihak yang terkait akan kualitas
dari sungai Porong sehingga dapat menjaga kelestarian sungai Porong

dengan baik.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karakteristik Umum Sungai Porong

Sungai Porong adalah sungai terusan dari sungai Brantas yang berhulu di
kota Mojokerto dan mengalir ke arah timur dan bermuara di selat Jawa. Sungai
Porong membatasi antara kabupaten Sidoarjo dan kabupaten Pasuruan. Nama
sungai Porong diambil dari nama kecamatan yang terletak di ujung selatan kota
Sidoarjo. Secara geografis sungai Porong terletak antara 112,5-112,9° BT dan
7,3-7,5° LS. Kondisi geologi lembah sungai Porong berisi piedmonte batu karang
vulkanis seperti: grumosol, latasol, mediteran, dan alluvial. Kondisi dasar sungai
Porong tidak beraturan tanpa batu besar dan beluka, peta sungai Porong

ditunjukkan pada Gambar 2.1 (BPLS, 2011).

YYussar. Fishing “g&y
and Playground

& , Wisata Sumber z L 7 Marine Tourism Tlocor &
s L]
Dhuwur Sidorejo Y

Lusi Island Tourism &

Gambar 2.1 Peta sungai Porong (Sumber: Google earth)
Sungai Porong merupakan salah satu sungai penting di kabupaten
Sidoarjo. melewati kecamatan Porong dan Jabon. Panjang sungai Porong adalah
47 Km dengan lebar permukaan 15 m dan kedalaman 7 m. Sungai Porong

melewati kecamatan Porong, Gempol, dan Jabon. Pemanfaatan sungai Porong

7
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sebagai tempat pembuangan Lumpur Sidoarjo menuju ke laut selain sebagai
floodway sungai Porong juga berfungsi sebagai saluran yang mengalirkan
endapan lumpur ke muara yang berada di kecamatan Porong (BPLS, 2011).

Berdasarkan Purnomo (2014), mengenai kadar timbal disekar hilir sungai
Porong diperoleh bahwa konsentrasi timbal dalam air berkisar antara 0,013-0,074
ppm. Sungai Porong juga dikelilingi daerah perkebunan dan dekat dengan
pemukiman penduduk yang berada di kecamatan Jabon, berdasarkan Saleh, dkk.
(2019) kandungan rata-rata timbal dalam air adalah 0,217-0,323 ppm melebihi
standar kualitas ambang batas (0,005 ppm), dan pada daerah muara dijadikan
pariwisata yang terletak di muara sungai. Menurut Sari, dkk. (2017) konsentrasi
logam Pb pada air di dekat muara sungai Porong pada 3 titik berturut-turut yaitu

0,382; 0,383; dan 0,441 mg/L.

2.2 Biota Air
2.2.1 Ikan Mujair (Oreochromis mossambicus)

Ikan mujair adalah jenis ikan air tawar, yang mempunyai bentuk badan
pipih dengan warna abu-abu, coklat atau hitam. Ikan mujair berasal dari perairan
Afrika dan pertama kali di Indonesia ditemukan di muara sungai Serang pantai
selatan Blitar Jawa Timur pada tahun 1939 oleh bapak mujair. Morfologi ikan
mujair ditunjukkan pada Gambar 2.2, ikan mujair memiliki toleransi yang besar
terhadap kadar garam atau salinitas, sehingga dapat hidup di air payau. lkan
mujair memiliki jenis ikan yang kecepatan pertumbuhan yang relatif lebih cepat,
tetapi setelah dewasa percepatan pertumbuhannya akan menurun. Panjang total
maksimum ikan mujair adalah 40 cm. Berikut merupakan Klasifikasi ikan mujair

(Muhakik Atamtajani & Rizki Amelia, 2019):



Kingdom : Animalia

Filum : Chordata

Kelas : Actinopterygii

Ordo : Perciformes

Famili : Cichlidae

Genus : Oreochromis

Spesies : Oreochromis mossambicus

Ikan mujair (Oreochromis mossambicus) memiliki ukuran sedang. Dengan
sirip punggungnya (dorsal) memiliki 15-17 duri dan 10-13 jari-jari dan sirip
dengan 3 duri serta 9-12 jari-jari (Muhakik Atamtajani & Rizki Amelia, 2019).
Ikan Mujair merupakan ikan yang hidup berkelompok dan mempunyai wilayah
teritorial. Ikan mujair jantan umumnya menunjukkan ancaman terhadap wilayah
kekuasaannya. lkan mujair dapat beradaptasi pada berbagai habitat dan sering
dianggap sebagai ikan yang memiliki tingkat sebaran tinggi di dunia. Ikan betina
memiliki tanggung jawab melindungi anak ikan dari bahaya, dan ikan jantan

menjaga tempat bersarang (Mook, 1983).

S

Gambar 2.2 Ikan mujair (Oreochromis mossambicus) (Muhakik Atamtajani &
Rizki Amelia, 2019)

Pencemaran logam timbal pada ikan mujair telah melebihi ambang batas
yang telah ditentukan oleh SNI 7387:2009 yaitu sebesar 0,3 mg/Kg. Penelitian
mengenai kadar logam berat pada ikan mujair telah banyak dilakukan,

berdasarkan penelitian yang telah dilakukan Afrizki (2018) mengenai kadar logam
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timbal pada ikan mujair di sungai Lesti pada 7 titik diperoleh bahwa kadar logam

timbal dari rentang 1,173-2,901 mg/Kg.

2.2.2 Ikan Keting (Mystus nigriceps)

Ikan keting (Mystus nigriceps) merupakan ikan jenis air tawar yang dapat
bertahan dalam kondisi lingkungan perairan yang tercemar dengan kadar oksigen
yang rendah dan kekeruhan yang tinggi tanpa mengalami kematian (Chauro Aina,
dkk., 2017). Secara morfologi ikan keting adalah ikan bersungut dengan sungut
lebih panjang dari kepala serta badan yang halus serta ukuran dapat mencapai 1
meter. Mempunyai mata yang tidak tertutup oleh kulit (Sannin, 1984, Murdy,
dkk., 1994). Morfologi ikan keting ditunjukkan pada Gambar 2.3. lkan keting
mempunyai bentuk tubuh kombinasi dengan kepala yang berbentuk dorsoventral,
badan dorsolateral dan posisi mulut subterminal. Ikan keting tidak mempunyai
sisik, namun mempunyai 4 pasang sungut, diantarnya sepasang sungut
memanjang hingga ujung caudal fin dan satu pasang sungut lebih pendek pada
rahang atas, dua pasang sungut yang terletak di rahang bawah. Klasifikasi ikan

keting sebagai berikut:

Ordo : Siluriformes
Sub Ordo : Siluroide

Genus . Mystus

Spesies : Mystus nigriceps

Nama Lokal : Keting atau Landu

Ikan keting berwama abu-abu kehijau-hijauan dimana pada bagian ventral
berwama putih kusam (Hee, 2002). Memiliki berat badan sekitar 30.9-142,5 ¢
dengan panjang total 335 mm (Murdy, dkk., 1994) atau sekitar 16,3-20,7 cm

untuk ukuran standar. Ikan keting mempunyai ciri Khusus yaitu sirip lemak
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(adipose fin) yang lebih panjang dari sirip dubur dengan tinggi maksimal 4,1-6,0
cm dan ini yang membedakannya dengan Mystus yang lain Adipose fin ini

bersambung dengan dorsal fin (Hee, 2002).

Gambar 2.3 Ikan keting (Mystus nigriceps) (Simangunsong & Elvyra, 2020)

Kandungan logam timbal dalam tubuh ikan keting telah melebihi ambang
batas yang telah ditentukan oleh SNI 7387:2009 yaitu sebesar 0,3 mg/Kg. Hasil
uji kandungan logam berat timbal pada daging ikan keting (Mystus nigriceps)
telah dilakukan di perairan sungai Silugonggo menunjukkan bahwa setiap titik
pada masing-masing stasiun memiliki rerata yang berbeda. Kandungan logam
berat timbal yang terakumulasi pada ikan pada stasiun pertama titik satu sebesar
0,550 ppm, stasiun pertama titik dua 0,497 ppm, stasiun kedua titik satu 0,725
ppm, stasiun kedua titik dua sebesar 0,630 ppm, stasiun ketiga titik satu sebesar
0,535 ppm dan stasiun ketiga titik dua sebesar 0,613 ppm (Chauro Aina, dkk.,

2017).

2.2.3 Ketam
Ketam di sungai Porong memiliki banyak jenis salah satunya yaitu ketam

jenis Parathelphusa convexa merupakan jenis kepiting air tawar yang biasa
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disebut “yuyu atau ketam” oleh warga sekitar. Pada siang hari Parathelphusa
convexa dapat dengan mudah dijumpai. Morfologi ketam ditunjukkan pada
Gambar 2.4. Maksiliped ketiganya tertutup rapat tanpa ada celah. Abdomen
(perut) pada individu jantan berbentuk seperti huruf T. Mandibular palp
berbentuk bilobus dan pada bagian ambulatory meri terdapat duri. Pleopod jantan
berbentuk meruncing dengan tekstur kenyal. Parathelphusa convexa mempunyai
substrat yang beragam dari bebatuan, pasir hingga lumpur (Eprilurahman, dkk.,

2015). Klasifikasi Parathelphusa convexa sebagai berikut (Bott, 1970):

Kingdom : Animalia

Filum : Arthropoda

Kelas : Crustacea

Ordo : Decapoda

Famili : Cichlidae

Genus : Parathelphusa

Spesies . Parathelphusa convexa

(c) (d) (e)

Gambar 2.4 Parathelphusa convexa: (a) bagian dorsal, (b) bagian ventral, (c)
pleopod pertama jantan, (d) mandibular palp, (¢) maksiliped ketiga
(Eprilurahman, dkk., 2015)

Kandungan logam berat timbal pada kepiting telah melebihi ambang batas

yang telah ditentukan oleh SNI 7380:2009 vyaitu 0,5 mg/Kg. Berdasarkan
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penelitian yang telah dilakukan Latif, dkk. (2021) mengenai kadar logam timbal
pada kepiting rajungan di beberapa titik dan diperoleh bahwa pada titik 1 yaitu
3.182 mg/Kg dan titik 2 yaitu 4.781 mg/Kg. Angka yang diperoleh menunjukkan

bahwa kandungan Pb sudah melewati ambang batas sesuai yang telah ditetapkan.

2.3 Parameter Kualitas Air

Kualitas air di perairan dapat ditentukan menggunakan parameter
pendukung seperti pH dan DO. pH dapat diukur berasarkan jumlah ion hidrogen
dengan rumus pH= -log (H*). Air murni dengan kandungan ion H* dan OH" dalam
jumlah seimbang akan menghasilkan pH 7 netral. Apabila jumlah kandungan OH"
dalam air makin banyak, maka nilai pH air tersebut juga akan tinggi (Andayani,
2005). Tingkat toksisitas suatu senyawa kimia dalam air salah satunya juga
dipengaruhi oleh pH. Apabila pada pH rendah maka tingkat toksisitas logam berat
dalam air akan tinggi, begitu pula sebaliknya apabila nilai pH tinggi maka tingkat
toksisitas logam berat dalam air akan turun. Selain itu rendahnya nilai pH suatu
perairan juga akan meningkatkan konsentrasi logam berat (Sarjono, 2009).

Selain itu, DO banyak dibutunhkan oleh mikroorganisme untuk
mendegradasi senyawa organik dalam air. Menurut Effendi (2003) bahwa secara
biologis maupun kimiawi tinggi dan rendahnya nilai DO sangat berpengaruh
dalam kualitas perairan. Apabila nilai DO rendah, maka tingkat pencemaran
dalam suatu perairan tersebut secara biologis maupun kimiawi cukup tinggi.
Kadar oksigen terlarut berpengaruh pada organisme akuatik untuk hidup. Adanya
logam pencemar yang berlebihan dalam suatu perairan dapat mempengaruhi

sistem pernafasan organisme air, maka dapat dikatakan bahwa rendahnya kadar
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oksigen terlarut dalam air berbanding terbalik dengan konsentrasi logam

pencemar.

2.4 Analisis Timbal dengan SSA
2.4.1 Destruksi Basah Tertutup

Penentuan kadar logam timbal dapat dilakukan dengan cara destruksi
basah tertutup yang merupakan proses destruksi dengan cara mereaksikan sampel
dan reagen asam menggunakan wadah yang tertutup sehingga lebih aman dari
adanya penguapan dan pemuaian bahan (Namik, dkk., 2006). Destruksi basah
tertutup dapat dilakukan menggunakan refluks, dengan prinsip yaitu pelarut
volatil yang digunakan akan menguap pada suhu tinggi, namun akan didinginkan
dengan kondensor sehingga pelarut akan mengembun pada kondensor dan turun
lagi ke dalam wadah reaksi sehingga pelarut akan tetap ada selama reaksi
berlangsung (Kalaskar, 2012).

Proses destruksi membutuhkan pelarut berupa zat pendestruksi campuran
atau tunggal. Asam nitrat sering digunakan sebagai zat pendestruksi karena
termasuk asam kuat. Penggunaan zat pendestruksi tunggal ini dikarenakan zat
pendestruksi yang baik yaitu menggunakan zat pendestruksi tunggal. Hasil
penelitian Amaral, dkk. (2016) dengan variasi zat pendestruksi HNO3 yang dapat
mendestruksi dengan baik. Selain itu, 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 (HNOs) yang sering digunakan untuk melarutkan unsur logam umum,
asam sulfat (H2SO4) yang biasa digunakan untuk melarutkan logam dan senyawa

organik, dan asam perklorat (HCIO4) yang merupakan agen pengoksidasi dan
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pelarut yang baik pada logam dan baja (Patnaik, 2004). Menurut Rifqi, dkk.
(2015), reaksi yang terjadi pada senyawa organik dengan adanya penambahan
HNOs dan H»0: ditunjukkan pada persamaan 2.1.

2Pb(CH20)x)+4HNO3+2H202—Pb(NO3)2(ag)+2C02(g)+2NOx(g+4H20q........ (2.1)

2.4.2 Pengukuran dengan SSA

SSA adalah suatu metode yang digunakan untuk menganalisis atau
menentukan unsur-unsur dalam suatu sampel yang berbentuk larutan. Prinsip
dasar dari SSA adalah adanya interaksi antara radiasi elektromagnetik dengan
sampel. Teknik SSA berdasarkan pada emisi dan absorbansi dari uap atom. Secara
umum, metode SSA didasarkan pada absorpsi cahaya oleh atom di mana atom
akan menyerap cahaya pada panjang gelombang tertentu sesuai dengan sifat dari

unsur (Khopkar, 2010). Instrumen SSA di tunjukkan pada Gambar 2.5.

Sampel

Y

Pengabut

\ 4

\ 4

A 4

Sumber
Radiasi

Detektor

Monokromator

\ 4

Readout

Gambar 2.5 Instrumen SSA (Settle, 1997)

Cara kerja dari SSA adalah ketika suatu cuplikan atau larutan sampel
dipanaskan pada bagian nyala yang terdapat pada SSA, maka akan terjadi proses
penguapan dari pelarutnya. Terjadinya penguapan tersebut menandakan bahwa

terjadi penguraian senyawa atau molekul menjadi unsur-unsur penyusun. Unsur-
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unsur tersebut akan menyerap radiasi monokromatis yang bersumber dari lampu
katoda berongga atau sumber radiasi yang khas untuk tiap unsur. Pada keadaan
ini, unsur dapat menyerap radiasi monokrokromatis dari lampu katoda berongga
apabila lampu yang digunakan tersebut sesuai dengan unsur sedang dianalisis,
sehingga unsur-unsur tertentu dapat dianalisis berdasarkan hukum Lambert-Beer.
Hukum Lambert-Beer ini menyatakan bahwa absorbansi sebanding dengan nilai
absorbsivitas molar (a), tinggi pembakar (b) dan konsentrasi atom yang
mengabsorbsi sinar (c). Persamaan hukum Lambert-Beer ditampilkan pada
persamaan 2.2 (Day dan Underwood, 1989).

A S A G (2.2)
Berdasarkan dari hukum tersebut, maka dapat ditentukan konsentrasi
kadar logam tertentu dari kurva kalibrasi yang telah dibuat dengan larutan standar

dari logam yang sama (Wahidin, 2009).

2.5 Analisis ANOVA

ANOVA merupakan salah satu teknik analisis multivariate yang berfungsi
untuk membedakan rerata lebih dari dua kelompok data dengan cara
membandingkan variansinya (Ghozali, 2009). Analisis ANOVA terdapat dua
varian yaitu analisis varian satu jalur (one way ANOVA) dan varian dua jalur (two
way ANOVA). Analisis varian satu jalur merupakan teknik statistika parametrik
yang digunakan untuk pengujian perbedaan beberapa kelompok rata-rata, di mana
hanya terdapat satu variabel bebas atau independen yang dibagi dalam beberapa
kelompok dan satu variabel terikat atau dependen. Dalam teknik ANOVA satu

jalur biasanya digunakan dalam penelitian eksperimen atau pun ex-post-facto
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(Agus, 2013). Sedangkan, two way ANOVA digunakan untuk menguji efek dari
dua variabel independent (efek utama) pada variabel dependent yang sama dan
juga memeriksa bagaimana variabel independent saling mempengaruhi satu sama

lain pada variabel dependent (efek interaksi) (Martin & Bridgmon, 2012).



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian dilakukan pada bulan Juli-Oktober 2022 di Laboratorium Kimia
Analitik Instrumen Program Studi Kimia Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian adalah botol polyethilen, ice box,
plastik ukuran 1 L, neraca analitik, pipet tetes, pipet volume, labu ukur, botol
semprot, bola hisap, beaker glass, kertas saring whatman 42, kertas label, pH
meter, termometer, seperangkat alat destruksi refluks, seperangkat alat instrumen

SSA, mortar dan alu.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian adalah air, ikan mujair, ikan
keting, ketam, larutan HNO3 pekat 65%, larutan H202 30%, larutan standar timbal
(Pb), MnS04.2H,0, NaOH, Nal, amilum, Na>S203.5H,0, H>SOs pekat dan

aquades.

3.3 Rancangan Penelitian
Jenis penelitian ini merupakan penelitian lapangan menggunakan sampel

air serta biota yang ada didalamnya yang diambil dari perairan sungai Porong
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dengan metode purposive sampling. Biota yang digunakan yaitu ikan mujair, ikan
keting, dan ketam. Tahapan penelitian yang dilakukan diawali dengan
pengambilan sampel, selanjutnya dilakukan analisis parameter umum. Kemudian,
dilakukan penentuan kadar logam Pb menggunakan destruksi basah tertutup
dengan refluks. Langkah terakhir yaitu analisis logam timbal instrumen SSA pada
panjang gelombang 283,3 nm. Dalam penentuan kadar Pb dilakukan dengan uji
one way ANOVA untuk sampel air dan two way ANOVA untuk sampel jenis
biota serta dilakukan uji korelasi antara kadar logam Pb di lingkungan dan

biotanya.

3.4 Tahapan Penelitian
Tahapan Penelitian yang dilakukan dalam penelitian ini meliputi:
a. Pengambilan sampel
b. Pengukuran parameter air
c. Destruksi sampel

d. Analisis data

3.5 Pelaksanaan Penelitian
3.5.1 Penentuan Lokasi Pengambilan Sampel

Penentuan lokasi pengambilan sampel dilakukan dengan metode purposive
sampling, dimana pengambilan dilakukan dari hulu sampai hilir atau muara
sehingga memuat panjang dari sungai Porong sebesar 480 km?. Deskripsi lokasi
pengambilan ditunjukkan pada Tabel 3.1, lokasi | berada di Besuki, Porong
dengan tujuan mengetahui kondisi air dan biota di daerah tempat pembuangan

lumpur lapindo. Lokasi Il berada di Permisan, Jabon dengan tujuan mengetahui
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kondisi air dan biota di daerah pertanian dan perikanan. Dan lokasi Il berada di
Tlocor, Jabon dengan tujuan mengetahui kondisi air dan biota di daerah muara
yang padat penduduk dan industri. Lokasi pengambilan sampel ditunjukkan pada
Gambar 3.1. Pada lokasi | yaitu Besuki, Porong dengan lokasi Il yaitu Pemisan,
Jabon memiliki jarak 15 km, sedangkan dari lokasi pengambilan sampel 11 dengan

lokasi pengambilan sampel 111 yaitu Tlocor, Jabon memiliki jarak 15 km.

Gambar 3.1 Titik pengambilan sampel (Sumber: Google Earth)

Tabel 3.1 Deskripsi lokasi pengambilan sampel

No Lokasi Keterangan

1 Lokasi: Besuki, Porong

- Panjang sungai: 15 Km
Deskripsi: dekat pembuangan limbah
lumpur lapindo

2 Lokasi: Permisan, Jabon
Panjang sungai: 15 Km
Deskripsi: daerah pertanian dan
perkebunan

3 Lokasi: Tlocor, Jabon

Panjang sungai: 20 Km
Deskripsi: daerah pariwisata dan
daerah hilir
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3.5.2 Pengambilan Sampel
3.5.2.1 Pengambilan Sampel Air

Pengambilan sampel pada air sungai diambil dengan cara pengambilan
sampel sesaat (grab sample). Sampel sesaat atau grab sample yaitu sampel yang
diambil secara langsung dari badan air yang sedang dipantau, sampel ini hanya
menggambarkan karakteristik air pada saat pengambilan sampel (Effendi, 2003).
Pengambilan sampel air diawali dengan botol polyetilen dipreparasi menggunakan
HNOs 10%, kemudian botol polyetilen dimasukkan kedalam perairan £50 cm
dengan ketentuan semua bagian botol terendam air dan dalam keadaan tertutup
kemudian dibuka tutup botol di dalam perairan dan diisi dengan air sampel hingga
penuh, lalu ditutup botol polyetilen di dalam perairan. Dilakukan pengulangan
pengambilan sampel selanjutnya pada hari setelahnya dan di jam yang sama.
Selanjutnya botol diberi label pada setiap pengulangan dan titik pengambilan

(Ramdani, Achmad 2014).

3.5.2.2 Pengambilan Sampel Biota

Pengambilan sampel biota air dilakukan dengan penentuan atas dasar
pertimbangan bahwa sampel yang diambil dapat mewakili populasi (Sudjana,
2009). Masing-masing biota diambil dengan ukuran (£15 cm) pada ikan mujair
dan ikan keting dan ketam diambil dengan ukuran 5-10 cm, kemudian sampel
dimasukkan ke dalam plastik berukuran 1 L dan dimasukkan ke dalam ice box

(SNI 03-7016, 2004).
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3.5.3 Pengawetan dan Penyimpanan Sampel
3.5.3.1 Pengawetan dan Penyimpanan Sampel Air

Sampel air dimasukkan ke dalam botol polyethilen dan diawetkan terlebih
dahulu menggunakan HNO3 pekat dimana, 1 L air = 1,5 mL HNO3 65% sampai
pH < 2, HNO3z digunakan untuk mencegah pengendapan logam dan pH < 2
menjaga kandungan logam agar tidak berubah, kemudian sampel di saring
menggunakan Kkertas saring. Sedangkan sampel untuk pengujian DO tidak

dilakukan pengawetan (Tesfamariam, dkk., 2016).

3.5.3.2 Pengawetan dan Penyimpanan Sampel Biota Air

Sampel biota yang meliputi ikan mujair, ikan keting, dan ketam masing-
masing dibersihkan menggunakan air mengalir kemudian di simpan dalam ice box
dengan suhu 4°C. Lalu, diambil dagingnya dan dipotong-potong lalu dihaluskan

menggunakan mortar dan alu (Razak & Masyitah, 2013).

3.5.4 Pengukuran Parameter Air
Pengukuran parameter air dilakukan dengan dua cara secara langsung dan

laboratorium. Pengukuran parameter meliputi pH, dan DO.

3.5.4.1 pH

Pengujian parameter fisika pada sampel air dilakukan secara in situ di
masing-masing lokasi pengambilan sampel. Pengukuran pH menggunakan pH
meter, dengan mengkalibrasikan ujung pH terlebih dahulu menggunakan aquades
dan dibersinkan menggunakan tisu secara perlahan pada ujung pH meter yang

telah dikalibrasi. Kemudian, dimasukkan pH meter kedalam sampel air dan
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ditunggu beberapa menit sampai nilainya stabil, setelah stabil nilai pH dicatat dan

diulangi sebanyak 3 kali (Ulfa, 2018).

3.5.4.2D0O
Analisis DO menggunakan metode winkler dengan prinsip titrasi
iodometri, pada pengujian DO dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali. Berikut

cara analisis DO (SNI 06-6989.14, 2004).

3.5.4.2.1 Pembuatan Reagen Mangan Sulfat
Ditimbang 400 gram MnSO4.2H,O kemudian dilarutkan dengan aquabides

kedalam labu takar 1000 mL sampai tanda batas.

3.5.4.2.2 Pembuatan Reagen Alkali lodida Azida
Ditimbang 500 gram NaOH dan 135 gram Nal. Kemudian dilarutkan
dengan aquabides kedalam labu takar 1000 mL sampai tanda batas. Lalu, di

tambahkan larutan 10 gram NaN3z dalam 40 mL air suling.

3.5.4.2.3 Pembuatan Reagen Natrium Thiosulfat
Ditimbang 6,205 g Na»S»03.5H,0 dan dilarutkan dengan aquabides yang
telah dididihkan (bebas oksigen), kemudian ditambahkan 0,4 gram NaOH dan

diencerkan hingga 1000 mL.
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3.5.4.2.4 Pengujian DO
Diambil sampel yang sudah disiapkan. Kemudian, ditambahkan 1 mL
MnSO4 dan 1 mL alkali iodida azida dengan ujung pipet tepat di atas permukaan
larutan. Selanjutnya, ditutup segera dan dihomogenkan hingga terbentuk
gumpalan sempurna. Lalu, dibiarkan gumpalan mengendap selama 5 menit
sampai dengan 10 menit. kemudian, ditambahkan 1 mL H2>SO4 pekat, ditutup dan
dihomogenkan hingga endapan larut sempurna. Lalu, dipipet 50 mL dan
dimasukkan ke dalam erlenmeyer 150 mL. Terakhir dititrasi dengan Na»S:03
dengan indikator amilum/kanji sampai warna biru tepat hilang. Kemudian,
dilakukan perhitungan DO dengan rumus pada persamaan 3.1 (SNI 06-6989.14,

2004).

VxNx8000xF

DO (Mg/L) = Ll sttt (3.1)

Dengan V merupakan volume Na>S,0z, N merupakan normalitas Na>S.03 dan F
merupakan faktor dari volume botol dibagi volume botol dikurangi volume

pereaksi MnSO4 dan alkali iodida azida.

3.5.5 Pengaturan Alat SSA
Pengaturan alat ini meliputi panjang gelombang untuk logam timbal (Pb)
sebesar 283,3 nm, laju alir asetilen 2,0 L/menit, laju alir udara 10,0 L/menit, lebar

celah 0,5 nm, dan kuat arus pada 10 mA (Varian, 2010).

3.5.6 Pembuatan Larutan Standar
Larutan standar timbal (Pb) 10 ppm dibuat dengan cara memindahkan 1

mL larutan baku sebanyak 1000 ppm kedalam labu ukur 100 mL kemudian
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diencerkan dengan HNOs 0,5 M sampai tanda batas. Kemudian larutan standar
timbal 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 dan 1,2 ppm dibuat dengan cara memindahkan 0, 1, 2,
3, 4 dan 6 mL larutan baku 10 ppm ke dalam labu ukur 50 mL kemudian
diencerkan dengan HNOs 0,5 M sampai tandabatas. Selanjutnya, larutan standar

Pb dianalisis dengan SSA varian spectra AA 240 (Dwantari & Wiyantoko, 2019).

3.5.7 Destruksi Sampel
3.5.7.1 Destruksi Sampel Air

Sampel air diambil sebanyak 50 mL untuk di refluks, sampel dimasukkan
ke dalam labu alas bulat 250 mL yang dilengkapi kondensor dan air. Kemudian
ditambahkan 10 mL HNOz 65%, selanjutnya dipanaskan dengan suhu 60-70 °C
sampai tiga jam diatas hot plate hingga mendidih sampai larutan berwarna jernih.
Kemudian didinginkan dan disaring menggunakan kertas whatman 42. Kemudian,
kadar timbal (Pb) dengan SSA dengan panjang gelombang 283,3 nm. Perlakuan
ini dilakukan sebanyak 3 kali pada masing-masing sampel, sehingga analisis ini

dilakukan sebanyak 9 kali (Resti, 2016).

3.5.7.2 Destruksi Sampel Biota Air

Sampel biota diambil sebanyak 2 gram untuk ditimbang dan direfluks,
sampel dimasukkan ke dalam labu alas bulat 250 mL yang dilengkapi kondensor
dan air. Kemudian ditambahkan 10 mL HNO3 65% dan 10 mL H202 30% (1:1),
selanjutnya dipanaskan dengan suhu 100 °C sampai tiga jam diatas hot plate
hingga mendidih sampai larutan berwarna jernih. Kemudian didinginkan dan
disaring menggunakan kertas whatman 42. Setelah itu dimasukkan ke dalam labu

takar 50 mL dan ditandabataskan menggunakan HNO3z 0,5M. Kemudian, kadar
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timbal (Pb) dengan SSA dengan panjang gelombang 283,3 nm. Perlakuan ini
dilakukan sebanyak 3 kali pada masing-masing sampel, sehingga analisis ini

dilakukan sebanyak 9 kali (Resti, 2016).

3.5.8 Analisis ANOVA

Linearitas adalah range konsentrasi dalam analit tertentu pada sebuah
grafik absorbansi (A) terhadap konsentrasi (C) dimana kenaikan dari absorbansi
akan berbanding lurus dengan kenaikan dari konsentrasi dan ditunjukkan dengan
nilai koefisien korelasi (R) (Skoog, 1985). Uji linearitas diperoleh dari
pengukuran kurva standar kalibrasi. Absorbansi yang diperoleh dari pengukuran

menggunakan SSA yang kemudian diplotkan dalam persamaan 3.2 (Dewi, 2013).

Dengan y merupakan absorbansi sampel, a merupakan kemiringan (slope), x

merupakan konsentrasi sampel dan b merupakan perpotongan (intersep).
Berdasarkan persamaan linier yang diperoleh dari kurva standar kalibrasi,

kadar logam dapat dihitung dengan rumus pada persamaan 3.3 (Emawati, dkk.,

2015).

CxV

Kadar Logam (mg/Kg) = TSI (3.3)

Dengan C merupakan konsentrasi sampel (mg/L), V. merupakan volume (L) dan
W merupakan berat (Kg).

Pengujian ANOVA bertujuan untuk mengetahui adanya pengaruh lokasi
pengambilan sampel terhadap konsentrasi timbal (Pb) terukur dengan kesimpulan

sebagai berikut:
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a. Jika Ho ditolak maka ada pengaruh lokasi pengambilan sampel yang berbeda
terhadap kadar timbal (Pb) pada air dan biota.

b. Jika Ho diterima maka tidak ada pengaruh lokasi pengambilan sampel yang
berbeda terhadap kadar timbal (Pb) pada air dan biota.

Pengaruh dari variasi titik sampling terhadap kadar timbal dalam air sungai

Porong akan dilakukan pengujian menggunakan uji one way ANOVA dengan

Rancangan Acak Lengkap (RAL) yang digunakan terdiri dari 1 faktor (faktor

lokasi pengambilan sampel) dan 3 kali pengulangan sesuai dengan Tabel 3.2.

Tabel 3.2 Analisis sampel air

Lokasi Ulangan (V)
Pengambilan
(T) 1 2 3
T1 T11 T1, T3
T2 T2; T2, T2;
T3 T3: T3 T33
Keterangan:

T1 : Lokasi pengambilan Besuki, Porong
T2 : Lokasi Pengambilan Permisan, Jabon
T3 : Lokasi Pengembilan Tlocor, Jabon
1. : Pengulangan 1

2. :Pengulangan 2

3 :Pengulangan 3

Pengaruh dari variasi titik sampling terhadap kadar timbal dalam biota
Sungai Porong akan dilakukan pengujian menggunakan uji two way ANOVA
dengan Rancangan Acak Lengkap (RAL) yang digunakan terdiri dari 2 faktor
(faktor lokasi pengambilan sampel dan faktor jenis biota) dan 3 kali pengulangan

sesuai dengan Tabel 3.3.



Tabel 3.3 Analisis sampel biota
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Lokasi Jenis Biota Ulangan (V)
Pengambilan )
(T) 1 2 3
J1 T1J11 T1J1, T1J13
T1 J2 T1J21 T1J2; T1J23
J3 T1J31 T1J3; T1J33
J1 T2J11 T2J12 T2J13
T2 J2 T2J21 T2J2; T2J23
J3 T2J31 T2J3;2 T2J33
J1 T3J11 T3J12 T3J13
T3 J2 T3J21 T3J22 T3J23
J3 T3J31 T3J32 T3J33
Keterangan:

T1 : Lokasi pengambilan Besuki, Porong
T2 : Lokasi pengambilan Permisan, Jabon
T3 : Lokasi pengambilan Tlocor, Jabon

J1 : Jenis biota ikan mujair terhadap timbal (Pb)
J2 : Jenis biota ikan keting terhadap timbal (Pb)
J3 : Jenis biota ketam terhadap timbal (Pb)

1: Pengulangan ke 1
2 : Pengulangan ke 2
3 : Pengulangan ke 3



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kadar logam timbal (Pb) dalam
sampel air dan biota di perairan sungai Porong menggunakan destruksi tertutup
(refluks) dan diukur menggunakan SSA. Hasil kadar logam berat akan digunakan
untuk korelasi logam berat Pb pada sampel air dan biota dengan parameter

pendukung pH dan DO.

4.1 Pengambilan dan Preparasi Sampel

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini yaitu air dan biota dari sungai
Porong di kabupaten Sidoarjo, biota yang digunakan dalam penelitian ini yaitu
ikan mujair, ikan keting dan ketam. Masing-masing sampel diambil pada 3 lokasi
yang berbeda, meliputi Besuki, Permisan dan Tlocor. Pengambilan sampel di 3
lokasi yang berbeda dilakukan karena terdapat perbedaan kegiatan disetiap lokasi
yang dilakukan penduduk sekitar sebagai wujud pemanfaatan sungai Porong yang
berpotensi menjadi sumber pencemaran logam berat.

Pengambilan sampel air dilakukan pada pukul 08.00 WIB di 3 lokasi yang
sudah ditentukan. Pengambilan sampel dilakukan menggunakan botol polyetilen
yang telah dipreparasi menggunakan HNO3s 10% yang bertujuan untuk mencegah
terjadinya adsorpsi logam ke dinding botol dan meminimalisir perubahan biologi
dan kimia, kemudian botol polyetilen dimasukkan kedalam perairan £50 cm
dengan ketentuan semua bagian botol terendam air dan dalam keadaan tertutup

kemudian dibuka tutup botol di dalam perairan dan diisi dengan air sampel hingga

29
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penuh, lalu ditutup botol polyetilen di dalam perairan. Sampel air diawetkan
menggunakan HNOs 65% sampai pH < 2 yang bertujuan menjaga kandungan
logam agar tidak berubah. Botol diberi label dan pada setiap lokasi dilakukan
pengulangan pengambilan sampel pada hari setelahnya pada jam yang sama.
Selanjutnya, untuk sampel air yang dilakukan pengujian pH untuk pengukuran in
situ menggunakan pH meter. Sedangkan, untuk pengujian DO dilakukan di
laboratorium, dimana sampel air yang digunakan tidak dilakukan pengawetan agar
tidak merubah kandungan dari sampel air tersebut (SNI 06-6989.14, 2004).

Pengambilan sampel biota dilakukan di sepanjang sungai Porong di 3
lokasi yang sudah ditentukan dengan menggunakan alat pemancing ikan dan
jaring. Preparasi sampel biota yang meliputi ikan mujair, ikan keting, dan ketam
masing-masing dibersihkan menggunakan air mengalir, kemudian diambil
dagingnya. Daging yang diperoleh kemudian dihaluskan menggunakan mortar
dan alu yang bertujuan untuk mempermudah proses destruksi. Masing-masing
sampel biota yang sudah halus dimasukkan ke dalam plastik klip dan diberi label

berdasarkan jenis biota serta lokasi pengambilan.

4.2 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Pembuatan kurva standar merupakan salah satu bagian yang penting dalam
penentuan konsentrasi dalam sampel, dimana kurva standar dibuat dari sederetan
larutan standar dengan rentang tertentu yang bertujuan untuk menganalisis
konsentrasi larutan dari hasil pengukuran suatu sampel. Pembuatan kurva standar
dimulai dengan mengencerkan larutan induk timbal nitrat Pb(NOz3). E-Merck

1000 ppm menjadi 10 ppm. Kemudian dibuat larutan standar timbal 0; 0,2; 0,4;
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0,6; 0,8 dan 1,2 ppm sebanyak 50 mL dan dianalisa menggunakan SSA pada
panjang gelombang 283,3 nm.

Kurva standar dibuat dengan persamaan regresi yaitu y = ax + b, dimana y
adalah absorbansi sampel, a merupakan kemiringan (slope), x merupakan
konsentrasi sampel dan b merupakan perpotongan (intersep). Perbandingan antara
nilai aborbansi dengan larutan standar akan menghasilkan kurva garis lurus.
Kurva yang diperoleh dari pengukuran kurva standar timbal dapat ditunjukkan

pada Gambar 4.1.

Gambar 4.1 Kurva standar timbal

Berdasarkan Gambar 4.1 menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi
maka semakin tinggi nilai absorbansi, sehingga dapat diketahui persamaan regresi
dari kurva standar timbal yaitu y = 0,01616x + 0,00036 dengan nilai R? = 0,9988.
Nilai R? menunjukkan hubungan linearitas antara konsentrasi analit dan
absorbansi, nilai linearitas yang diperoleh memenuhi syarat yang ditetapkan yaitu
R? > 0,99. Hal ini menunjukkan instrumen SSA yang digunakan dalam kondisi
baik dan persamaan garis lurus yang diperoleh dapat digunakan untuk menghitung
konsentrasi sampel karena terdapat hubungan yang linier antara konsentrasi (C)

dan absorbansi (A).

4.3 Proses Destruksi Basah dalam Sampel Air dan Biota
Proses destruksi pada penelitian dilakukan bertujuan untuk menguraikan

senyawa-senyawa organik yang terdapat dalam air dan biota. Destruksi dilakukan
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menggunakan destruksi basah tertutup, hal ini bertujuan untuk meminimalisir
hilangnya analit pada saat proses destruksi dan membutuhkan waktu yang cukup
singkat. Pemanasan proses destruksi dilakukan pada suhu 60-70 °C yang
bertujuan untuk mempercepat proses reaksi. Penggunaan suhu tersebut karena
berada dibawah titik didih air dan HNO3 sehingga dapat meminimalisir terjadinya
penguapan pelarut sampel dan air. Pemilihan HNOgz sebagai reagen oksidator
karena mampu mengoksidasi dengan kapasitas yang tinggi dibandingkan jenis
asam lain dan dapat melarutkan logam dalam kondisi panas dengan baik.
Penggunaan HNO3 sebagai reagen menghasilkan larutan yang jernih dan tidak
menghasilkan gas berwarna coklat. Reaksi antara sampel air dan HNO3z dalam

proses destruksi ditunjukkan dalam persamaan 4.1 dan 4.2 (Wulandari & Sukesi,

2013).
Pb(CH20)x(s)*8HNO3(@q — Pb(NO3)2(aq)+2CO2(g)+6NO g+ 7H20() ... 4.1)
2NO(g) T O2(g) = 2NO2(g) +e-vvervrererrieeiueariesiesieeeeseesieaeeseesseeseesseesseaseesseessesseees (4.2)

Proses destruksi senyawa Pb(CH20)xs) yang berikatan dengan Pb akan
terdekomposisi oleh asam nitrat pada sampel dan menghasilkan H20, Pb(NO3)2,
gas CO dan gas NO,. Adanya gas NO: yang dihasilkan menunjukkan bahwa
teroksidasinya senyawa organik olen asam nitrat dan garam Pb(NOs3):
terdekomposisi menjadi ion timbal dan ion nitrat (Wulandari & Sukesi, 2013).

Proses destruksi pada sampel biota dilakukan penambahan H>O> sebagai
katalis. Penambahan H>O, pekat yang bertujuan untuk menghilangkan padatan
organik selama proses destruksi yang ditandai dengan terbentuknya larutan jernih.
Penggunaan HNO3 dan H2O: ketika dicampurkan akan menghasilkan kekuatan

asam yang baik, hal ini dikarenakan HNO3 berfungsi sebagai oksidator kuat yang
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mengoksidasi ikatan antara logam dengan senyawa organik dalam sampel.
Sedangkan, H20- sebagai oksidator yang membantu dan menyempurnakan reaksi
dalam proses destruksi (Tanase, dkk., 2004). Reaksi yang terjadi ketika

ditambahan H2O> ditunjukkan pada persamaan 4.3 dan 4.4 (Wulandari & Sukesi,

2013).
Pb(CH20)x(s)*4HNO3@gq+H202— Pb(NO3)2(ag)+CO2(g)+2NOg+4H20q, ........ (4.3)
2NO(g) + O2(g) = 2ZINO2(g) +e-vveveerriririiiieiriaie ettt (4.4)

Pada persamaan 4.3 menunjukkan dalam proses destruksi terjadi reaksi
redoks. Akibat dari reaksi redoks yaitu senyawa organik yang dimisalkan dengan
Pb(CH20)xs) akan terdekomposisi oleh asam nitrat. Akibat dari dekomposisi oleh
asam nitrat akan menghasilkan gas CO2 dan NO;, terbentuknya kedua gas ini
mengakibatkan peningkatan tekanan dalam proses destruksi, sehingga logam Pb
mengalami pemutusan ikatan dari senyawa organik dan membentuk garam
Pb(NOs)., dimana terbentuknya garam tersebut mengindikasikan proses destruksi
telah terjadi dan akan ditandai dengan hasil larutan yang jernih. Garam Pb(NOs3):
akan terionisasi membentuk Timbal (1) dan ion nitrat (Wulandari & Sukesi,
2013). Sampel hasil destruksi didinginkan dan disaring untuk memisahkan sampel
dengan  pengotor-pengotor.  Setelah  dilakukan  penyaringan  sampel
ditandabataskan menggunakan HNO3z 0,5 M dan dianalisis menggunakan SSA
dengan panjang gelombang 283,3 nm, pengunaan panjang gelombang tersebut
karena merupakan panjang gelombang paling optimum ion logam yang paling

kuat.
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4.4 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Air
Proses penentuan kadar timbal dalam masing-masing sampel air di tiga
lokasi menggunakan metode destruksi basah tetutup (refluks) pada suhu 60-70 °C
selama 3 jam dengan larutan pendestruksi HNO3z 65%. Sampel yang akan
dianalisis berjumlah tiga yaitu sampel air lokasi 1 di Besuki, lokasi 2 di Permisan
dan lokasi 3 di Tlocor. Rata-rata kadar timbal pada masing-masing sampel air
ditunjukkan dalam diagram pada Gambar 4.2 dan hasil uji parameter pendukung

ditunjukkan dalam Tabel 4.1.

Gambar 4.2 Kadar logam Pb dalam sampel air dengan variasi tempat
pengambilan sampel

Tabel 4.1 Hasil uji pH dan DO

Hasil kadar logam yang diperoleh pada Gambar 4.2 kemudian diolah
menggunakan uji statistik one way ANOVA dengan tingkat kepercayaan 95%
yang ditunjukkan pada Tabel 4.2. Hasil analisis one way ANOVA menunjukkan
bahwa nilai F hitung sebesar 106,180 > F tabel sebesar 5,14 dengan nilai
signifikasi 0,000 < 0,05. Sehingga, dapat diartikan bahwa Ho ditolak dan H:
diterima, yang artinya lokasi pengambilan sampel memiliki pengaruh terhadap
kadar logam Pb, hal tersebut didukung dengan tingginya kadar logam Pb pada

masing-masing lokasi pengambilan sampel.

Tabel 4.2 Hasil uji one way ANOVA dengan variasi tempat pengambilan sampel
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Berdasarkan hasil analisis diatas, menunjukkan bahwa hasil kadar logam
berat Pb pada air secara keseluruhan melebihi batas aman yang ditetapkan oleh PP
No. 22 Tahun 2021 pada air sungai kelas Il yaitu sebesar 0,03 mg/L. Hasil ini
sangat memungkinkan, karena terjadinya proses pengendapan logam berat di
dasar perairan, sehingga dapat meningkatkan kadar logam berat yang ada di dalam
perairan tersebut. Kandungan logam berat pada air di suatu lokasi dapat berubah
karena dipengaruhi oleh hidrodinamika perairan wilayah tersebut seperti arus,
pasang surut dan gelombang (Hanifah, dkk., 2019).

Berdasarkan Gambar 4.2 dan Tabel 4.2 menunjukkan bahwa pada lokasi 2
nilai pH dan DO sebesar 6,5 dan 4,27 dengan kadar logam Pb sebesar
0,204+0,033 mg/L, kadar logam Pb pada lokasi 2 lebih rendah dibandingkan
dengan lokasi 1 dan 3. Rendahnya kadar logam di lokasi 2 disebabkan oleh
banyaknya tumbuhan mangrove. Tumbuhan mangrove merupakan tumbuhan yang
memiliki kemampuan ekologis dalam menyerap, mengangkut dan menimbun
logam berat yang berasal dari lingkungan sekitarnya (Amin, dkk., 2019).

Nilai pH dan DO meningkat di lokasi 2 disebabkan oleh aktivitas
tumbuhan mangrove pada saat proses fotosintesis yang menghasilkan oksigen
(O2) dan menyerap karbondioksida (COz). Hal ini menyebabkan DO dalam
perairan sungai Porong meningkat dan kandungan CO2 menurun. Penurunan CO>
akan meningkatkan pH sungai Porong, kenaikan pH mampu mengubah kestabilan
ikatan logam dari bentuk karbonat menjadi hidroksida yang membentuk dengan
partikel badan air, menyebabkan kelarutan logam Pb pada perairan menurun

(Palar, 2004).
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Pada lokasi 1 nilai pH dan DO sebesar 5,8 dan 2,02 dengan kadar logam

Pb sebesar 0,367+0,037 mg/L, kemudian pada lokasi 3 nilai pH dan DO sebesar
5,6 dan 2,96 dengan kadar logam Pb sebesar 0,562+0,014 mg/L. Tingginya kadar
logam di lokasi 1 disebabkan oleh lokasi 1 dekat pembuangan air limbah lumpur
lapindo ke sungai, dimana air limbah lumpur lapindo mengandung 10 jenis logam
berat salah satunya yaitu timbal (Purnomo & Rachmadiarti, 2018). Pada lokasi 3
disebabkan oleh faktor geografis dari sungai Porong yang merupakan titik akhir

dari aliran sungai (Ika Harlyan, dkk., 2015).

4.5 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Biota

Proses penentuan kadar timbal dalam masing-masing sampel biota di tiga
lokasi menggunakan metode destruksi basah (refluks) pada suhu 100 °C selama 3
jam dengan larutan pendestruksi HNO3z 65% dan H>O> 30%. Sampel yang akan
dianalisis pada masing-masing lokasi berjumlah tiga yaitu ikan mujair, ikan keting
dan ketam. Rata-rata kadar timbal pada masing-masing sampel biota ditunjukkan

dalam diagram pada Gambar 4.3.

Gambar 4.3 Kadar logam Pb dalam sampel biota dengan variasi tempat
pengambilan sampel

Hasil kadar logam yang diperoleh pada Gambar 4.3, kemudian diolah
menggunakan uji statistik two way ANOVA dengan tingkat kepercayaan 95%
yang ditunjukkan pada Tabel 4.3. Hasil analisis two way ANOVA menunjukkan

bahwa pada lokasi nilai F hitung sebesar 163,363 > F tabel sebesar 3,40 dan pada



37
jenis nilai F hitung sebesar 13,050 > F tabel sebesar 3,40 dengan nilai signifikasi
0,000 < 0,05. Sehingga, dapat diartikan bahwa Ho ditolak dan H; diterima, yang
artinya lokasi pengambilan dan jenis sampel memiliki pengaruh terhadap kadar
logam Pb, hal tersebut didukung dengan tingginya kadar logam Pb pada masing-

masing biota di setiap lokasi pengambilan sampel.

Tabel 4.3 Hasil uji two way ANOVA dengan variasi tempat pengambilan sampel
dan jenis biota

Menurut SNI No. 7387 Tahun 2009 tentang batas maksimum cemaran
logam berat dalam biota, batas aman pada ikan sebesar 0,3 mg/Kg dan pada ketam
sebesar 0,5 mg/Kg. Berdasarkan hasil Gambar 4.3 kadar logam Pb pada biota di
sungai Porong memiliki pola hasil yang sama dengan kadar logam Pb di air,
dimana pada lokasi kedua kadar logam Pb lebih rendah dibandingkan dengan
lokasi pertama dan ketiga dan akumulasi logam Pb pada biota lebih besar
dibandingkan dengan kadar logam Pb pada air. Hal ini disebabkan biota
cenderung hidup di air sehingga terjadi kontak langsung dengan air dan
penyerapan logam berat secara difusi melalui air (Puspasari, 2017). Pemindahan
logam berat dari lingkungan air ke dalam atau permukaan tubuh ikan dan ketam
dapat melalui air, sedimen, dan sistem rantai makanan (Suryani, dkk., 2018).

Namun, hasil kadar logam Pb yang terkandung pada masing-masing biota
menunjukkan kecenderungan kadar logam Pb pada ketam lebih tinggi
dibandingkan dengan ikan mujair dan ikan keting. Hal ini disebabkan oleh
cangkang yang terdapat pada ketam banyak mengakumulasi logam di perairan

sehingga akumulasinya tinggi dan berhubungan erat dengan sifatnya sebagai
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hewan dasar yang mengambil makanan dengan detrivorus yaitu pemakan
organisme yang mati atau pemakan bahan organik (Sandro, dkk., 2013). Selain
itu, ketam yang termasuk golongan crustasea yang hidupnya cenderung
menghabiskan waktu lebih banyak di dasar perairan, sehingga memungkingkan
dalam mengakumulasi logam berat dalam tubuhnya lebih besar dimana sedimen
mengandung logam paling tinggi (Connel dan Miller, 1995).

Kandungan logam Pb pada ikan keting disebabkan ikan keting salah satu
predator puncak dalam jejaring makanan akuatik, ikan Kketing berpotensi
mengakumulasi logam berat (Ulfah, dkk., 2014). Selain itu, ikan keting dapat
bertahan dalam kondisi lingkungan perairan yang tercemar dengan kadar oksigen
yang rendah dengan tingkat kekeruhan yang tinggi tanpa mengalami kematian
(Chauro Aina, dkk., 2017). Kemudian, pada ikan mujair kandungan logam Pb
yang terdapat dalam daging lebih rendah hal ini disebabkan daging bukan
termasuk jaringan yang selalu bergerak sehingga dalam mengakumulasi logam
berat lebih rendah. Hal ini sesuai dengan dengan peran fisiologi dalam
metabolisme ikan dimana jaringan yang diserang adalah jaringan yang aktif dalam
proses metabolisme pertumbuhan (Khaled, 2004).

Perairan sungai Porong telah tercemar, dimana sebagian besar berasal dari
aktivitas manusia di sekitar sungai. Allah mengingatkan dalam surah asy-Syu'ara

ayat 183:
Gkt 23 ) 3 1355 g AT 1 1255 s

Artinya: "Dan janganlah kamu merugikan manusia dengan mengurangi hak-
haknya dan janganlah membuat kerusakan di bumi" (QS. asy-Syu'ara’
26: Ayat 183).
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Tafsir yusuf ali, ayat tersebut menghimbau manusia untuk mematuhi semua
perintah yang diberikan Allah SWT dan menjauhi semua larangan-Nya. Selain itu
manusia haruslah melakukan segala yang ma’ruf, baik, bermanfaat dan dicintai
serta melarang dari segala hal yang buruk. Perbuatan buruk yang dilakukan
manusia terhadap lingkungan seperti pembuangan limbah secara sembarangan
yang dapat membahayakan kehidupan manusia, tumbuhan dan hewan (Ali, 2009).
Salah salah satu cara agar tidak ada kerusakan dimuka bumi yaitu dengan
meningkatkan pola pikir manusia. Hal ini dijelaskan dalam surah Ali imron ayat
190-191:
B 098% o . o LY oY el 1 o 250 olaza gl o G
Yot s el b ¥ ol gl o 0pRaT At g 13,40 Ui

LU Slde G B

Artinya:

190. "Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan pergantian malam
dan siang terdapat tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang yang
berakal ”

191. “(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk, atau
dalam keadaan berbaring, dan mereka memikirkan tentang penciptaan
langit dan bumi (seraya berkata), "Ya Tuhan kami, tidaklah Engkau
menciptakan semua ini sia-sia; Maha Suci Engkau, lindungilah kami dari
azab neraka"

Tafsir al-Mishbah menjelaskan ulul albab adalah orang-orang yang
memiliki akal yang murni, yang tidak diselubungi oleh kabut ide yang dapat
melahirkan kerancuan dalam berpikir. Yang merenungkan tentang fenomena alam
raya akan dapat sampai kepada bukti yang sangat nyata tentang keesaan dan
kekuasaan Allah. Akal memiliki kebebasan seluas-luasnya untuk memikirkan

fenomena alam. Orang-orang yang berfikir menggunakan akalnya untuk berpikir

kreatif dan inovatif terkait menjaga dan merawat alam (Shihab, 2002).
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Penciptaan manusia di bumi bertujuan untuk menjaga dan melindungi

segala ciptaan Allah. Hal ini dijelaskan dalam surah al-Bagarah ayat 30:

iy s L a @ e PG S s Vg e b s B J 63 5

SR Y Gl 7 6 8 & fuady Sasz fnd 145 5 LU

2

Artinya: "Dan (ingatlah) ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat, Aku
hendak menjadikan khalifah di bumi. Mereka berkata, Apakah Engkau
hendak menjadikan orang yang merusak dan menumpahkan darah di
sana, sedangkan kami bertasbih memuji-Mu dan menyucikan nama-Mu?
Dia berfirman, Sungguh, Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui."
(QS. al-Bagarah 2: Ayat 30).

Tafsir wajiz mejelaskan bahwa kata ‘G818 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 dibumi berdasarkan hukum-hukum dan ketentuan Allah (Ar-
Rifa’i, 2009). Sehingga dari ayat tersebut, makna khalifah dalam hal ini diartikan
sebagai peran manusia dalam melindungi dan menjaga kehidupan biota perairan
dengan tidak mengotori daerah perairan agar tidak terjadi pencemaran logam yang
dapat memberikan dampak negatif pada manusia dan makhluk yang hidup
didalamnya.

Tanggung jawab manusia 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 air yang baik akan

menghasilkan makanan yang baik pula untuk tubuh manusia. Dengan

menyeimbangkan kebutuhan manusia dan kelestarian alam, khususnya daerah
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perairan, alangkah baiknya jika manusia mulai memperhatikan kerusakan maupun

pencemaran yang terjadi disekitarnya.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat diperoleh

kesimpulan bahwa:

a.

Kadar logam timbal pada air sungai Porong pada masing-masing sampel di
lokasi 1, lokasi 2 dan lokasi 3 sebesar 0,367+0,037; 0,204+0,033; dan
0,562+0,014 mg/L. Sedangkan, kadar logam timbal pada biota di sungai
Porong pada lokasi 1 dengan sampel ikan mujair, ikan keting dan ketam
sebesar 9,550+1,052; 16,511+3,246; dan 16,769+1,476 mg/Kg. Kemudian,
pada lokasi 2 dengan sampel ikan mujair, ikan keting dan ketam sebesar
1,917+0,309; 3,103+£0,585; dan 4,135+0,389 mg/Kg. dan pada lokasi 3
dengan sampel ikan mujair, ikan keting dan ketam sebesar 16,562+0,793;
19,554+2,679; dan 19,347+3,056 mg/Kg. Hal ini menunjukkan bahwa
perairan sungai Porong tercemar logam Pb.

Terdapat hubungan korelasi yang linier dimana peningkatan kadar logam
berat dalam air akan diikuti dengan peningkatan logam berat dalam tubuh
biota. Meningkatnya kadar logam diikuti oleh parameter pendukung yaitu pH
dan DO. Nilai pH di sungai Porong berkisar 5,6-6,5, sedangkan pada DO

berkisar 2,02-4,27.
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5.2 Saran
Adapun saran untuk penelitian selanjutnya agar dapat mengembangkan
penelitian ini yaitu perlu memperhatikan teknik pengolahan biota, dan
memperbanyak jumlah jenis biota serta titik pengambilan sampel, sehingga

mendapatkan data yang lebih respresentatif dengan keadaan di sungai Porong.
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