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ABSTRAK
Taufikurrahman. 2016. Penentuan Kadar Timbal (Pb) Dan Tembaga (Cu)
Dalam Tanaman Rimpang Menggunakan Metode Destruksi Basah Secara
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA). Skripsi Jurusan Kimia Fakultas Sains
Dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing | : Diana Candra Dewi, M.Si., Pembimbing Agama: Ahmad Hanapi,
M.Sc., Konsultan : Rifatul Mahmudah, M.Si
Kata Kunci: rimpang, destruksi basah refluks, oksidator, Spektroskopi Serapan
Atom (SSA)

Rimpang merupakan salah satu jenis bagian dari tumbuhan yang sering
digunakan masyarakat Indonesia sebagai rempah dalam masakan. Proses
penanaman dan distribusi dapat menyebabkan akumulasi logam timbal dan
tembaga pada rimpang. Penelitian ini bertujuan mengetahui komposisi zat
pengoksidasi terbaik dengan destruksi refluks untuk analisa kadar timbal (Pb) dan
tembaga (Cu) dalam sampel rimpang secara Spektrofotometri Serapan Atom
(SSA).

Penelitian ini meliputi penentuan komposisi zat pengoksidasi terbaik dengan
cara mencampurkan lima jenis sampel meliputi jahe, kunyit, kencur, temukunci
dan lengkuas kemudian di destruksi basah refluks dengan variasi komposisi zat
pengoksidasi HNO3; + HCIO4 (2:1), dan (4:1) sebanyak 15 mL. Komposisi zat
pengoksidasi terbaik digunakan untuk destruksi timbal (Pb) dan tembaga (Cu)
pada setiap sampel rimpang.

Hasil analisis dengan uji one way anova menunjukan bahwa komposisi zat
pengoksidasi terbaik untuk logam Pb dan Cu dalam sampel rimpang adalah HNO3
+ HCIO; (2:1). Kadar logam Cu pada jahe, kunyit, kencur, temukunci dan
lengkuas berturut — turut sebesar 4,273 mg/kg, 4,967 mg/kg, 4,570 mg/kg, 4,273
mg/kg, dan 4,059 mg/kg. Sedangkan untuk Kadar logam Pb pada jahe, kunyit,
kencur, temukunci dan lengkuas berturut — turut sebesar 3,782 mg/kg, 9,015
mg/kg, 9,983 mg/kg, 3,832 mg/kg dan 9,918 mg/kg.

Xiv

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



ABSTRACT

Taufikurrahman. 2016. Determination Of Level Of Lead (Pb) And Copper (Cu) In
Rhizome By Using Wet Destruction Method Based On Atomic Absorbtion
Spektrofotometer (AAS). Thesis Of Chemistry Department. Faculty Of Science
And Technology. Islamic State University Of Maulana Malik Ibrahim Malang.
Supervisor: Diana Candra Dewi, M.Si, Religion Supervisior: Ahmad Hanapi,
M.Sc., Consultant: Rifatul Mahmudah, M.Si.

Key word: Rhizome, refluks destruction, oxidizer, Atomic Absorbtion
Spektrofotometer (AAS)

Rhizome is one of the plants which is usually used by Indonesian people
as spices for their food. In cultivation and distribution may cause accumulation of
lead and copper in rhizome. The aim of this research is know the best composition
of oxidizing agent with reflux destruction for analysis of lead (Pb) and copper
(Cu) in sample rhizome on atomic absorbtion spektrofotometer (AAS).

This research included the determination of the variation of oxidizer
composition by combining five sample that is ginger, turmeric, kencur, fingerrot
and galanga and it is destructed by refluks destruction with resolvent HNOj; +
HCIO, (2:1) and (4:1) 15 mL. The best composition of oxidizing used for
destruction lead and copper in each sample rhizomes.

The result test analysis of one way anova showed that the oxidizer
composition for lead and copper in rhizome was HNO3; + HCIO, (2:1). Copper
metal content in ginger, turmeric, kencur, fingerroot and galangal is 4,273 mg/kg,
4,967 mg/kg, 4,570 mg/kg, 4,273 mg/kg, and 4,059 mg/kg. Lead metal content in
ginger, turmeric, kencur, fingerroot and galangal is 3,782 mg/kg, 9,015 mg/kg,
9,983 mg/kg, 3,832 mg/kg and 9,918 mg/kg.
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BAB |
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Makanan memiliki peranan penting dalam aspek kehidupan manusia. Baik
buruknya Kkualitas kesehatan dipengaruni oleh makanan yang dikomsumsi.
Kualitas makanan ataupun bahan makanan di alam tak lepas dari berbagai
pengaruh seperti kebersihan bahan baku, pengolahan dan kondisi lingkungan yang
menjadikan makanan tersebut layak atau tidak untuk dikomsumsi (Rahmawati,
2015).

Masyarakat Indonesia cenderung acuh terhadap makanan yang mereka
konsumsi, khususnya dalam segi gizi, kehalalan dan kandungan yang ada dalam
makanan tersebut. Masyarakat Indonesia yang mayoritas muslim telah dikenalkan
pada konsep makanan Halalan Thayyiban sebagaimana telah disebutkan dalam al
Qur’an Surat al Baqarah : 168 yaitu:

B

z « & _-4d o o g- - A g 2w < o <
348 5T .4 u_;wjnu,)b 1595 5 b Sl =081 L 158 2

”Hai manusia, makanlah yang halal lagi baik dari apa yang terdapat di bumi dan
janganlah kamu mengikuti langkah-langkah syaithan, karena sesungguhnya
syaitan adalah musuh yang nyata bagimu”

Ayat di atas berisi seruan agar kita memilih makanan yang halal dan baik,
serta larangan mengikuti langkah — langkah syaithan. Dalam tafsir Quraish Shihab
dijelaskan bahwa Allah telah menyediakan makanan yang halal dan baik. Namun

Allah juga mengingatkan kepada manusia agar jangan mengikuti langkah syaithan

yang merayu manusia untuk memakan yang haram, karena syaitan adalah musuh



yang nyata bagi manusia. Makanan halal dapat didasarkan pada zat makanan
tersebut maupun cara mendapatkannya. Sedangkan makanan yang baik adalah
makanan yang lezat rasanya, bergizi dan tidak berbahaya jika dikonsumsi. Konsep
makan Halalan Thayyiban  merupakan satu aturan tidak dapat dipisahkan.
Menurut Ibnu Kathir, halal merujuk kepada suatu ketetapan dari Allah SWT dan
thayyiban suatu ketetapan yang diperoleh dari keadaan orang tersebut. Oleh
karena itu, sebagai hamba Allah SWT yang diberikan kelebihan berupa akal,
hendaknya manusia memperhatikan makanan yang masuk ke dalam tubuhnya
sehingga tidak membahayakan kesehatannya.

Indonesia merupakan salah satu negara yang mempunyai khazanah
tersendiri dalam pengolahan masakan tradisionalnya. Salah satu yang sering
dijumpai pada masyarakat Indonesia adalah penambahan rempah (Shobana dan
Naidu, 2000; Nagababu dan Lakshmaiah, 1992). Penambahan rempah dalam
makanan tidak hanya untuk mendapatkan aroma, rasa dan meningkatkan
penampilan makanan, tapi juga mempunyai efek kesehatan. Salah satu bagian
tanaman yang biasa digunakan sebagai rempah yaitu rimpang. Contoh jenis
rimpang yang sering digunakan vyaitu jahe, kunyit, kencur, lengkuas dan
temukunci.

Tanaman rimpang dapat tercemar logam berat melalui media tanam atau
tanah, pestisida, pupuk, dan udara (Erdayanti, 2015). Bagian tanaman yang sering
dikonsumsi adalah batang, daun, dan akar, sehingga dari media tersebut tanaman
dapat menjadi mediator penyebaran logam berat pada makhluk hidup. Logam
berat terserap  kedalam jaringan tanaman melalui akar dan daun, yang

selanjutnya  melalui  siklus rantai makanan (Alloway, 1990). Mengkonsumsi



makanan yang mengandung logam berat secara terus akan terakumulasi pada
jaringan tubuh dan dapat menimbulkan keracunan pada manusia, hewan, dan
tumbuhan.

Kunyit yang ditanam di Malaysia terindikasi mengandung logam berat
tembaga (Cu) dan logam timbal (Pb) sebesar 76,8 mg/kg, dan 37,3 mg/kg (Sahibi,
dkk., 2012). Rempah jahe yang di temukan di Pakistan juga terindentifikasi
mengandung cemaran logam seperti tembaga (Cu) sebesar 3,05 mg/kg dan timbal
(Pb) sebesar 70 mg/kg (Mubeen, dkk., 2009). Di India cemaran logam timbal (Pb)
temukan pada kunyit dengan kadar 0,693 ppm (Sharman, dkk., 2014). Cemaran
logam lainnya juga di temukan pada jenis rimpang jahe dan kunyit yang tumbuh
dan beredar di Polandia. Cemaran pada kunyit dilaporkan dengan kadar timbal
(Pb) 0,38 mg/kg dan tembaga (Cu) 4,18 mg/kg, Sedangka pada jahe dilaporkan
kadar timbal (Pb) 0,39 mg/kg dan tembaga (Cu) 4,33 mg/kg (Krejpico, dkk.
2007). Penelitian di India didapakan cemaran logam timbal (Pb) sebesar 1,89 ppm
pada jahe (Sharman, 2014). Oleh karena itu, maka diperlukan penelitian lebih
lanjut terhadap konsentrasi logam timbal dan tembaga pada tanaman rimpang
yang dijual di pasaran.

Proses pengeringan merupakan proses mengurangi kadar air yang terjadi
akibat penguapan air ke udara karena perbedaan kandungan uap air antara udara
dengan bahan yang dikeringkan (Taib, dkk. 1988). Pengeringan bertujuan untuk
mengurangi kadar air bahan sampai batas dimana perkembangan mikroorganisme
dan kegiatan enzim yang dapat menyebabkan pembusukan terhambat atau
terhenti. Pengeringan dapat dilakukan dengan cara alami dengan menggunakan

sinar matahari atau dengan menggunakan oven. Pengeringan sampel rimpang



yang dilakukan oleh Umar dan Zubair (2014) menggunakan oven dengan suhu 80
°C. Pengeringan dengan suhu 100 °C akan lebih efektif karena air akan cepat
menguap pada suhu tersebut namun tidak akan mempengaruhi kadar logam yang
dianalisis disebabkan titik didih logam yang jauh diatas suhu yang digunakan
untuk pengeringan. Adapun penelitian yang dilakukan oleh Odum (1993)
diperoleh korelasi suhu dengan kadar kadar logam Cd dalam sampel kerang
thokthok. Hal ini menunjukkan hubungan searah antara kenaikan suhu dengan
reaksi kimia, dan metabolisme.

Destruksi menurut Muchtadi (2009) merupakan tahapan preparasi yang
bertujuan untuk menghilangkan efek matriks pada sampel, maka dalam
pendestruksi hendaknya memilin zat pengoksidasi yang cocok baik untuk logam
maupun jenis makanan yang akan dianalisis. Preparasi sampel bertujuan  untuk
mengubah analit menjadi bentuk yang dapat diukur sehingga preparasi sampel
merupakan tahapan yang sangat penting karena dapat mempengaruhi  hasil
analisis. Preparasi sampel dapat dilakukan dengan cara destruksi basah
menggunakan  zat  pengoksidasi. Penggunaan destruksi basah bertujuan untuk
mengurangi resiko hilangnya logam yang diakibatkan penamasan yang sangat
tinggi. Selain itu destruksi basah tidak memerlukan waktu pemanasan yang lama,
dan menghasilkan kadar logam yang maksimal.

Destruksi basah digunakan untuk perombakan sampel organik dengan asam-
asam kuat, baik tunggal maupun campuran seperti asam nitrat (HNO3), asam
sulfat (H,SO4), asam perklorat (HCIO4) dan asam peroksida (H2O,) dengan
pemanasan pada suhu tertentu sampai larutan berwarna jernih (Muchtadi, 2009).

Pemilihan zat pengoksidasi dapat mempengaruhi hasil analisis. Semakin baik zat



pengoksidasi yang digunakan, maka perolehan kadar logam semakin maksimal.
Di Pakistan analisa kadar logam dilakukan dengan menggunakan destruksi basah
tertutup (refluk) pada variasi pelarut asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat
(HCIO4) (2:1) diperoleh data cemaran timbal (Pb) sebesar 54 — 70 mg/kg
(Mubeen, dkk., 2009). Analisa cemaran logam pada jahe juga dilakukan dengan
destruksi basah dengan pelarut asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat (HCIO4)
(1:1) dengan pelarut tambahan asam klorida (HCI) dan asam sulfat (H2SO4)
dengan data yang diperoleh positif mengandung cemaran logam besi (Fe),
tembaga (Cu), seng (Zn), dan timbal (Pb) (Darko, dkk., 2014). Di Nigeria analisa
cemaran logam pada jahe juga dilakukan dengan destruksi refluks dengan pelarut
asam nitrat (HNOg3) dan asam perklorat (HCIO,) (4:1) dengan data cemaran
tembaga (Cu) 12,35 mg/kg dan timbal (Pb) 21,75 mg/kg (Umar dan Salihu, 2014).
Adapun penelitian Marbaniang, dkk (2012) di India kadar logam kadmium (Cd),
tembaga (Cu) dan besi (Fe) dalam kunyit dilakukan dengan menggunakan metode
destruksi basah dengan pelarut asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat (HCIO4)
(2:1) dengan data cemaran kadmium (Cd) 0,74 wg/g, tembaga (Cu) 11,09 ug/g
dan besi (Fe) 251,3 pg/g. Berdasarkan penelitan — penelitan yang telah dilakukan
diketahui bahwa pelarut asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat (HCIO,4) efisien
ternadap jenis sampel rimpang. Dalam penelitian ini asam nitrat (HNOs3)
digunakan sebagai pengoksidasi utama, karena asam nitrat (HNO3) tidak
menghasilkan endapan, yang dapat mempengaruhi hasil destruksi. Sedangkan
asam perklorat (HCIO4)  bertindak sebagai oksidator kuat untuk membantu

mendekomposisi matriks organik dari sampel. Untuk mengetahui variasi pelarut



yang terbaik terhadap jenis sampel rimpang maka dilakukan penelitian dengan
variasi pelarut HNO3/HCIO4 (2:1) dan HNO3/HCIO,4 (4:1).

Kandungan logam berat tembaga dan timbal dapat ditentukan dengan
metode SSA (Spektroskopi Serapan Atom) vyaitu salah satu metode analaisis yang
dapat digunakan untuk mengetahui kadar logam berat dalam berbagai sampel
organik dan anorganik (Maligan, 2014). Hal tersebut diambil dengan
mempertimbangkan kelebihan instrumen SSA (Spektroskopi Serapan Atom)
diantaranya kemudahan dalam persiapan sampel, keakuratan tinggi, tingkat
reproduksibilitas tinggi, Kisaran pemakaian luas dan waktu analisis yang cepat.

Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis kadar cemaran logam tembaga
(Cu) dan timbal (Pb) dalam sampel jahe, kunyit, kencur, lengkuas dan temukunci
dengan mengunakan metode destruksi basah tertutup dengan membandingkan
variasi komposisi zat pengoksidasi terbaik dari HNO3; dan HCIO, (2:1) dan (4:1)
yang bertujuan untuk mendapatkan kadar logam yang maksimal. Hal ini
dikarenakan jenis pelarut sangat berpengaruh terhadap destruksi sampel yang akan
dianalisis. Selanjutnya variasi zat pengoksidasi terbaik digunakan untuk analisis
kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) pada setiap sampel rimpang.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan maka dapt dirumuskan
beberapa permasalahan sebagai berikut :

1. Berapa variasi komposisi zat pengoksidasi terbaik untuk analisis logam

tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam sampel tanaman rimpang

menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)?



1.3

1.4

Berapakah kadar cemaran logam tembaga (Cu) dalam sampel jahe,

kunyit, kencur, lengkuas, dan temukunci?

Berapakah kadar cemaran logam timbal (Pb) dalam sampel jahe, kunyit,

kencur, lengkuas, dan temukunci?

Tujuan Penelitian

Adapun tujuan penelitian ini:

1. Mengetahui variasi komposisi zat pengoksidasi terbaik untuk analisis
logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam sampel tanaman rimpang
menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA).

2. Mengetahui kadar cemaran logam tembaga (Cu) dalam sampel jahe,
kunyit, kencur, lengkuas, dan temukunci.

3. Mengetahui kadar cemaran logam timbal (Pb) dalam sampel jahe,
kunyit, kencur, lengkuas, dan temukunci.

Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :

1.

Sampel yang digunakan adalah jahe (Zingiber Officinale), kunyit
(Curcuma Longa), Kencur (Kaempferia Galanga), lengkuas (Alpinia
Galanga), dan temukunci (Boesenbergia Rotunda) yang dijual di
Pasar tradisional disekitar kota Malang.

Metode vyang digunakan adalah metode destruksi tertutup
menggunakan refluks.

Zat pengoksidasi yang digunakan adalah HNO3; dan HCIO, (4:1) dan

HNO3 dan HCIO4 (2:1).



1.5

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini  diantaranya memberikan
informasi kepada masyarakat mengenai besarnya kadar logam tembaga
(Cu) dan timbal (Pb) dan kesesuaian dengan standart SNI pada jahe,

kunyit, kencur, lengkuas, dan temukunci.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA
2.1  Tanaman Rimpang
2.1.1 Jahe (Zingiber officinale Rosc.)

Tanaman jahe (Zingiber officinale Rosc.) termasuk dalam keluarga
tumbuhan berbunga (temu-temuan). Diantara jenis rimpang jahe, ada 2 jenis jahe
yang telah dikenal secara umum, yaitu jahe merah (Zingiber officinale var.
rubrum) dan jahe putih (Zingiber officinale var. amarum) (Gholib, 2008).
Tanaman ini sudah lama dikenal baik sebagai bumbu masak maupun untuk
pengobatan. Rimpang dan batang tanaman jahe sejak tahun 1500 telah digunakan
di dalam dunia pengobatan di beberapa negara di Asia (Gholib, 2008). Berikut
merupakan taksonomi dari rimpang jahe:

Kingdom : Platae

Divisio : Pteridophyta

Sub-divisio  : Angiospermae

Kelas : Monocotyledoneae
Ordo : Scitamineae

Famili : Zingiberaceae
Genus - Zingiber

Species : Zingiber officinale

Jahe merupakan tanaman berbatang semu, tinggi 30 cm sampai dengan 1
m, tegak, tidak bercabang, tersusun ataslembaran pelepah daun, berbentuk bulat,
berwarna hijau pucat dan warna pangkal batang kemerahan. Akar jahe berbentuk

bulat, ramping, berserat, berwarna putih sampai coklat terang. Tanaman ini
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berbunga majemuk berupa mulai muncul dipermukaan tanah, berbentuk tongkat
atau bulat telur yang sempit, dan sangat tajam (Wardana, 2002). Penampakan jahe

dapat dilihat pada gambar 2.1.

Gambar 2.1.A).“Tanaman Jahe, B). Rimpang Jahe (Sumber: Lukito,2007).

Jahe merupakan salah satu tanaman rimpang yang banyak terkontaminasi
cemaran logam. Jahe vyang di temukan di Pakistan juga terindentifikasi
mengandung cemaran tembaga (Cu) sebesar 3,05 mg/Kg dan cemaran logam
timbal (Pb) sebesar 70 mg/kg (Mubeen,. dkk. 2009). Cemaran tembaga lainnya
juga di temukan pada jenis rimpang jahe yang tumbuh dan beredar di Polandia.
Cemaran pada jahe dilaporkan kadar tembaga (Cu) sebesar 4,33 mg/kg dan kadar
timbal (Pb) sebesar 0,39 mg/kg (Krejpico, dkk. 2007). Jahe di India juga
terkontaminasi oleh logam tembaga (Cu) sebesar 64,27 Wg (Marbaniang. 2012)
2.1.2 Kunyit (Curcuma Longa)

Kunyit adalah salah satu jenis tanaman yang telah dikenal di berbagai
belahan dunia. Nama lain tanaman ini antara lain kurkuma (Belanda), Saffron
(Inggris), Konyet (Sunda), Kunir (Jawa) dan lain sebagainya (Olivia et al., 2006).
Rimpang kunyit merupakan akar Kkunyit yang berbentuk bulat memanjang dan

membentuk cabang akar berupa batang yang terdapat di dalam tanah. Rimpang
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kunyit terdiri dari rimpang induk dan cabang rimpang (Winarto, 2003).

Penampakan kunyit dapat dilihat pada gambar 2.2.

Gambar 2.2. Rimpang Kunyit (Sumber: flexmedia.co.id)

Berikut merupakan taksonomi dari rimpang kunyit (Chattopadhyay et al.,
2004):

Kingdom : Platae

Divisio : Spermatophyta

Sub-divisio  : Angiospermae

Kelas : Monocotyledoneae
Ordo : Zingiberales

Famili : Zingiberaceae

Genus : Curcuma

Species : Curcuma domestica Val.

Kunyit yang di tanam di India juga terindentifikasi mengandung cemaran
logam Pb sebesar 1,89 ppm, dan Cd 0,693 ppm, (Nikita,. dkk. 2014). Cemaran
logam lainnya juga di temukan pada jenis rimpang kunyit yang tumbuh dan
beredar di Polandia. Cemaran pada kunyit dilaporkan kadar tembaga (Cu) sebesar

4,48 mglkg dan kadar timbal (Pb) sebesar 0,38 mg/kg (Krejpico, dkk. 2007).

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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2.1.3 Kencur (Kaempferia Galanga L)

Kencur merupakan tanaman tropis yang banyak tumbuh di Indonesia,
termasuk jenis herba berbatang semu pendek, bahkan tidak berbatang. Memiliki
jumiah daun 2-4 helai dan letaknya saling berlawanan (Afriastini, 2002). Daun
kencur berbentuk bulat lebar, tumbuh mendatar diatas permukaan tanah, panjang
daun 10-12 cm dengan lebar 8-10 cm berdaging agak tebal, mudah patah,
berbentuk elips, melebar atau bundar (Backer, 1986).

Rimpangnya kokoh bercabang banyak, rapat seperti umbi, tidak berserat
dan berdiameter sampai 1,5 cm, kulit rimpang berwarna coklat mengkilap, licin
dan tipis sedangkan bagian dalam berwarna putin berair dengan aroma yang tajam

(Afriastini, 2002). Pemampakan kencur dapat dilihat pada gambar 2.3.

hhisg® . N 24

Gambar 2.3. Rianang Kencur (sum: koleksi pribadi)

Secara Taksonomi Kaempferia galangal L dapat diklasifikasikan (Qudsi,

2014):
Kingdom : Plantae
Divisio : Magnoliophyta
Kelas : Liliopsida
Ordo : Zingiberales
Famili : Zingiberaceae

Genus : Kaempferia

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Spesies : Kaempferia galangal L
2.1.4 Lengkuas (Alpinia galanga L.Willd)

Lengkuas tumbuh diseluruh Indonesia. Di Jawa tumbuh liar di hutan dan
semak — belukar atau bisa ditanam di pekarangan. Tanaman ini tumbuh subur di
daerah dataran rendah sampai ketinggian 1200 m di atas permukaan laut dengan
curah hujan 1500 — 2400 mm. lengkuas mudah dibudidayakan tanpa perawatan
khusus, cukup dengan memotong rimpang yang bertunas atau dengan pemisahan
anakan (Dalimartha, 2009; Sinaga, 2005). Penampakan lengkuas dapat dilihat

pada gambar 2.4.

Gambar 2.4. Rimpang lengkuas (sumber: tanamanobat.net)

Secara taksonomi lengkuas dapat di klasifikasikan sebagai berikut

(Tjitrosoepomo,1989):

Kingdom . Plantae

Divisio : Spermatophyta
Kelas : Dicotyledonae
Ordo : Zingiberales
Famili : Zingiberaceae

Genus : Alpinia

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Spesies > Alpinia galangal
2.1.5 Temu Kunci (Boesenbergia rotunda)

Temu kunci merupakan tanaman semak yang berumur tahunan. Saat
tanaman tidak terlalu tingoi karena hanya sekitar 30-100 cm. Batangnya tersusun
atas gabungan pelepah — pelepah daun. Warna batangnya hijau agak merah.
Daunnya tidak terlalu banyak, yakni hanya sekitar 4-5 helai, berbentuk bulat
meruncing ke ujung dan pangkal,warnanya hijau, dan tangkai daunnya beralur,
lebar 4,5 - 10 cm, panjang 23-38 cm. Tulang daunnya besar, berlapis tipis tembus
cahaya. Permukaan daun sebelah atas dan bawah bila diraba terasa licin tidak
berbulu, meskipun ada juga bagian daun yang berbulu halus (Muhlisah, 1999).

Penampakan temu kunci dilihat pada gambar 2.5

Gambar 2.5. Tanaman temu kunci (sumber: Tan Eng-Chong, dkk. Boesenbergia
Rotunda: From Ethnomedicine to Drug Discovery.)

Secara taksonomi temu kunci (Boesenbergia rotunda) dapat di
Klasifikasikan sebagai berikut (Agung, 2013)

Kingdom : Plantae

Divisio : Magnoliophyta

Kelas : Liliopsida

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Ordo : Zingiberalis

Family : Zingiberaceae

Genus : Boesenbergia

Species : Boesenbergia rotunda
2.2 Logam

2.2.1 Logam Timbal (Pb)

Timbal (Pb) merupakan salah satu jenis logam berat. Timbal memiliki titik
lebur yang rendah, mudah dibentuk, memiliki sifat kimia yang aktif sehingga
biasa digunakan untuk melapisi logam agar tidak timbul perkaratan. Timbal
adalah logam yang lunak berwarna abu-abu keniruan mengkilat. Logam ini
mempunyai nomor atom 82 dengan berat atom 207,20. Titik didih timbal adalah
1740°C dan memiliki massa jenis 11,34 glem® (Widowati, 2008).

Timbal merupakan bahan kimia yang termasuk dalam kelompok logam
berat. Logam ini merupakan bahan kimia golongan logam yang sama sekali tidak
dibutuhkan oleh tubuh. Bila masuk ke dalam tubuh organisme hidup dalam
jumiah yang berlebihan akan menimbulkan efek negatif terhadap fungsi fisiologi
tubuh (Palar, 1994).

Timbal (Pb) dapat masuk ke dalam tubuh melalui pernapasan, makanan, dan
minuman. Dalam tubuh timbal (Pb) terikat pada molekul protein dan hal ini
menyebabkan hambatan pada aktivitas kerja sistem enzim. Timbal (Pb) tidak
dibutunkan oleh manusia sehingga bila makanan atau minuman tercemar oleh
logam tersebut, tubuh akan mengeluarkannya sebagian dan sisanya akan
terakumalasi dalam tubuh yang dapat menyebabakan gangguan dan kerusakan

pada saraf, batu ginjal, dan otak (Setyawan, 2004).
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Logam timbal mudah larut dalam asam nitrat yang kepekatannya 8 M dan
terbentuk juga nitrogen oksida (Vogel, 1990):

3Pb (a9 + 8HNO3a) — 3Pb?* + 6NO3™ + 2NO (g + 4H20 () .oooeeee.. 2.1)

Adapun reaksi antara logam timbal (Pb) dengan beberapa zat pengoksidasi,
seperti reaksi logam timbal (Pb) dengan HNO3 berikut ini (Wulandari dan Sukesi,
2013):

Pb-(CH20)+ HNO3 > Pb-(NOs)xap + COzg + NOg + Hz0() wrvrne (2.2)

AN ST e e N (e AN ¥ I A . W (2.3)

Fungsi HNO3 dalam reaksi tersebut sebagai pengoksidasi utama karena sifat
logam timbal (Pb) yang dapat larut dalam HNO3, dan tidak menimbulkan endapan
sehingga logam timbal (Pb) dapat teroksidasi oleh HNOs;.

Pada beberapa penelitian memang menggunakan zat pengoksidasi
campuran, seperti HNO; + HCIO, (5:1). Fungsi penambahan HCIO, sebagali
oksidator, sehingga dapat memutuskan logam timbal (Pb) dari senyawa organik
yang ada dalam sampel (Wulandari dan Sukesi, 2013).

Penambahan HCIO, sebagai pembantu oksidator, karena sifat keasaman
yang lebin tinggi dari HNO3; membuat asam peklorat memiliki kemapuan yang
mengoksidasi yang lebih baik, namun asam perklorat menghasilkan endapan klor.
Reaksi antara asam perklorat dengan asam nitrat seperti dibawah ini (Kubota.
2001):

HNO3 + 2HCIO; > NO2CIOs + HaO ool (2.4)

Selama proses destruksi terdapat gelembung-gelembung kecil berisi gas
berwarna kecoklatan, gas ini adalah NO, (hasil samping destruksi menggunakan

asam nitrat). Proses ini sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan Darko, dkk.,
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(2000), bahwa penggunaan HNO3 sebagai agen pengoksidasi dapat menimbulkan
gas berwarna kecoklatan selama pemanasan berlangsung. Adanya gas ini
mengindikasikan bahwa bahan organik telah dioksidasi secara sempurna oleh
asam nitrat.

Bahan organik seperti Pb-(CH,O)x didekomposisi (oksidasi) oleh asam
nitrat menghasilkan CO2 dan NOy). Gas ini dapat meningkatkan tekanan
didalam refluks ketika bahan organik didekomposisi. Akibat dekomposisi bahan
organik oleh asam nitrat, unsur yang diteliti terlepas dari ikatanya dengan bahan
organik, kemudian diubah kedalam bentuk garamnya menjadi logam (NO3)x yang
mudah larut dalam air. Gas NO dihasilkkan selama oksidasi bahan organik oleh
asam nitrat, kemudian gas NO vyang diuapkan dari larutan bereaksi dengan
oksigen menghasilkkan gas NO; gas ini diserap kembali dilarutan. Kemudian,
terjadi reaksi menyebabkan pembentukan pembentukan NO3 dan NO.

2.2.2 Logam Tembaga (Cu)

Tembaga merupakan unsur pada golongan | B periode 4 dalam tabel
periode kimia. Tembaga mempunyai lambang Cu dengan nomor atom 29, massa
atom relatif 63,546, titik lebur 1983,4 °C, dan titik didih 2567 °C. Unsur logam ini
berbentuk kristal dengan warna kemerahan. Tembaga mempunyai potensial
elektrode standar positif, tidak larut dalam asam klorida dan asam sulfat encer,
meskipun dengan adanya oksigen bisa larut sedikit (Palar, 2004).

Asam nitrat yang kepekatannya sedang (8M) dengan mudah dapat
melarutkan tembaga dengan reaksi sebagai berikut (Vogel, 1990):

Cu) + 2NO3 (agy+ 4H. (agy > CUP* (agy+ 2NO2(q) + 2H20 ..o, (2.5)
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Adapun reaksi yang terjadi antara asam nitrat dan asam perklorat dengan
logam tembaga vyang berikatan senyawa organik, sebagaimana berikut
(Kartikasari, 2016):

CU-(CHzo)X + HNO3 (ag) T HCIO, = CU-(NOg)X (ag) T COz(g) + NO(g) + HCIO3 0

Ada dua deret senyawa tembaga. Senyawa-senyawa tembaga (I)
diturunkan dari tembaga (I) oksida Cu,O yang merah, dan mengandung ion
tembaga (1), Cu”. Senyawa-senyawa ini tak berwarna, kebanyakan garam tembaga
(1) tidak larut dalam air, perilakunya mirip perilaku senyawa perak (1). Mereka
mudah dioksidasi menjadi senyawa tembaga (II) yang dapat diturunkan dari
tembaga (II) oksida, CuO, hitam. Garam-garam tembaga (I1) umumnya berwarna
biru, baik dalam bentuk hidrat, padat maupun dalam bentuk larutan air; warna ini
benar-benar khas untuk ion tetrakuokuprat (11) [Cu(H2O)s]* saja. Batas terlihatnya
warna ion kompleks tetraakuokuprat (II) yaitu warna ion tembaga (II) dalam
larutan air adalah 500 pg dalam batas konsentrasi 1 dalam 10%. (Vogel, 1979).

2.2.3 Sumber Cemaran Serta Toksisitas Logam Timbal (Pb) dan Tembaga
(Cu)

Penggunaan rempah sebagai salah satu bahan tambahan dalam makanan
menciptakan cita rasa dan aroma tersendiri (Cristina, 2007). Menurut Astawan
(2005) logam-logam berat tersebut bila masuk ke dalam tubuh lewat makanan
akan terakumulasi secara terus-menerus dan dalam jangka waktu lama dapat
mengakibatkan gangguan sistem syaraf, kelumpuhan, dan kematian dini serta
penurunan tingkat kecerdasan anak-anak.

Tanaman rimpang dapat tercemar logam berat melaui media tanam atau

tanah, pestisida, pupuk, dan wudara. Meningkatnya penggunaan kendaraan
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bermotor di kota besar juga merupakan salah satu penyumbang terbanyak logam
berat timbal di udara. (Erdayanti 2015). Penelitian oleh Marini (2005)
menunjukan bahwa tanaman teh yang di tanam dekat jalan raya memiliki kadar
logam Pb vyang jauh lebih tinggi dibandingkan teh yang di tanam jauh dari jalan.
Sedangkan Hayati (2010) membuktikan jika pemberian pupuk organik dan
anorganik berpengaruh nyata pada peningkatan kadar logam timbal pada sayur
selada.

Menurut WHO (1977) dalam Naria (1999), untuk mengantisipasi akumulasi
timbal (Pb) dalam tubuh, ditetapkan Provisional Tolerable Weekly Intake (PTWI)
timbal (Pb) yaitu 50 ug/ kg BB untuk anak-anak, sedangkan untuk orang dewasa
asupan harian timbal (Pb) yang ditetapkan adalah 200 - 300 pg per-hari. Bahan
pangan yang dikonsumsi manusia juga mengandung timbal (Pb) secara alami.

Tabel 2.1 Empat Kategori Timbal (Pb) dalam Darah Orang Dewasa

Katagori pg Pb/100 mi Deskripsi
Darah
Tidak terkena paparan atau tingkat
g L = paparan normal.
B (Dapat Pertambahan penyerapan dari keadaan
. . 40-80 L I .
ditoleransi) terpapar tetapi masih bisa ditoleransi.

Kenaikan penyerapan dari keterpaparan
C (Berlebih) 80-120 | yang banyak dan mulai memperlihatkan
tanda-tanda keracunan.

Penyerapan mencapal tingkat bahaya
>120 dengan tanda-tanda keracunan ringan
sampai berat.

D (tingkat
bahaya)

Sumber : DepKes (2001)

Kadar maksimum timbal (Pb) yang masih dianggap aman dalam darah anak-
anak sesuai dengan yang diperkenankan WHO dalam DepKes (2001) adalah 10

pg/dl darah, sedangkan untuk orang dewasa adalah 10 — 25 pg/dl darah. Tingkat
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keparahan akibat timbal (Pb) pada orang dewasa digolongkan menjadi 4 kategori
sesuai tabel diatas.

Tembaga merupakan mikroelemen esensial bagi tubuh. Oleh karena itu,
tembaga harus selalu ada dalam makanan. Hal yang perlu diperhatikan adalah
menjaga agar kadar tembaga di dalam tubuh tidak kekurangan dan juga tidak
berlebihan. Kebutuhan tubuh terhadap tembaga sebesar 0,05 mg/Kg berat badan
perhari. Pada kadar tersebut tidak terjadi akumulasi tembaga pada tubuh manusia
normal (Ganiswara, 1995). Namun, jika kadar logam tembaga yang masuk ke
dalam tubuh melebihi ambang batas toleransi maka dapat menyebabkan gejala -
gejala akut. Keracunan tembaga dapat menyebabkan gangguan pencernaan seperti
sakit perut, mual, muntah dan diare, serta gangguan sistem peredaran darah.
Beberapa kasus yang parah dapat menyebabkan gagal ginjal dan kematian
(Darmono, 1995).

Cemaran logam dalam rimpang yang diperbolehkan diatur dalam SNI
(01-0785-2005). Adapun persyaratan khusus yang di tetapkan:

Tabel 2.2. Spesifikasi persyaratan khusus

NO Jenis Uji Satuan Persyaratan
1 | Kadar timbal mg/kg negatif

2 | Kadar arsen mg/kg negatif

3 | Kadar tembaga mg/kg 30

4 | Kadar air, maks % 10

5 | Kadar abu, maks % 8

6 | Kadar ekstrak yang larut dalam air, min % 14

7 | Benda asing, maks % 2

8 | Kadar minyak atsiri, min % 2

9 | Kadar peptisida organoklorin, maks mg/kg 0,1

Sumber : SNI 01-7085-2005
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2.3  Destruksi Basah Tertutup

Destruksi basah adalah perombakan sampel dengan asam-asam kuat baik
tunggal maupun campuran, kemudian dioksidasi dengan menggunakan zat
oksidator. Pelarut-pelarut yang dapat digunakan untuk destruksi basah antara lain
asam nitrat, asam sulfat, asam perklorat, dan asam Klorida. Kesemua pelarut
tersebut dapat digunakan baik tunggal maupun campuran. Kesempurnaan
destruksi ditandai dengan diperolehnya larutan jernih pada larutan destruksi, yang
menunjukkan bahwa semua konstituen yang ada telah larut sempurna atau
perombakan senyawa-senyawa organik telah berjalan dengan baik. Senyawa-
senyawa garam yang terbentuk setelah destruksi merupakan senyawa garam yang
stabil dan disimpan selama beberapa hari. Pada umumnya pelaksanaan kerja
destruksi basah dilakukan secara metode Kjeldhal. Dalam usaha pengembangan
metode telah dilakukan modifikasi dari peralatan yang digunakan (Raimon, 1993).

Penelitian Indrajati Kohar, dkk (2005) mengenai studi kandungan logam Pb
dalam batang dan daun kangkung dengan metode destruksi basah menggunakan
pengoksidasi HCIO4 dan HNOgj. Metode destruksi basah dalam penelitian ini
dilakukan dengan menggunakan 10 mL HNOg3 pekat dan 3 mL larutan HCIO4
60%, lalu dipanaskan di atas hot plate pada suhu 100 — 120°C sampai buih habis,
dan HNO3; hampir mengering dan didinginkan. Kadar Pb diamati dengan ICP-MS
pada panjang gelombang 283,3 nm.

Keuntungan destruksi basah adalah suhu yang digunakan tidak dapat
melebihi titik didih larutan dan pada umumnya karbon lebih cepat hancur
(Muchtadi, 2009). Adapun reaksiyang terjadi sebagai berikut :

M + 8HNO3 — M2* + BNO3™ + 2NO 1+ 4H20 ovvvvovrerevvereese 2.7)
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Menurut Sumardi (1981), metode destruksi basah lebih baik dari pada cara
kering karena tidak banyak bahan yang hilang dengan suhu pengabuan yang
sangat tinggi seperti destruksi kering. Sedangkan destruksi basah dilakukan
dengan pengabuan pada suhu rendah.

Analisa cemaran logam pada jahe yang di peroleh dari tempat penjualan
yang berberbeda, dapat dilakukan dengan destruksi basah terbuka dengan
menggunakan pelarut asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat (HCIO,) (1:1)
dengan pelarut tambahan asam klorida (HCI) dan asam sulfat (H,SO,) dengan
data yang diperoleh positif mengandung cemaran logam besi (Fe), tembaga (Cu),
seng (Zn), dan timbal (Pb) (Darko, 2014). Dari hasil penelitian Indrajati, dkk
(2005) mengenai kandungan logam dalam batang dan daun kangkung dengan
metode destruksi yang juga menggunakan pengoksidasi HNOjz dan HCIO4
menunjukan hasil % recovery 97,34 + 1,76%. Nilai ini masih berada pada rentang
yang disyaratkan. Hasil % recovery tersebut dapat memperkuat kesimpulan bahwa
destruksi menggunakan pengoksidasi pengoksidasi HNO3; dan HCIO, memang
mempunyai hasil yang baik.

Menurut Darmono (1995) metode analisis logam dalam makanan dengan
menggunakan refluks dilakukan dengan memasukkan sampel ke dalam labu
destruksi yang dilengkapi dengan kondensor pendingin yang dialiri air, sampel
didestruksi menggunakan zat pengoksidasi dan dipanaskan pada temperatur
120°C. Analisis kandungan kadar logam pada rempah — rempah lokal Pakistan
dengan menggunakan destruksi basah tertutup (refluk) pada pelarut asam nitrat

(HNO3) dan asam perklorat (HCIO4) (2:1). Di Nigeria analisa cemaran logam
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pada jahe juga dilakukan dengan destruksi refluks dengan pelarut asam nitrat
(HNO3) dan asam perklorat (HCIO,4) (4:1).
2.4 Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Spektroskopi Serapan Atom adalah metode analisis unsur dalam suatu
sampel secara kuantitatif yang bersifat sangat selektif dan akurat walaupun unsur
yang diidentifikasi dalam jumlah yang sangat sedikit sekali. Cara analisis
menggunakan SSA memberikan kadar total unsur logam dalam suatu sampel dan
tidak tergantung pada bentuk molekul dari logam sampel tersebut (Gandjar dan
Rohman, 2007). Selain itu, Analisis menggunakan SSA ini mempunyai
keuntungan berupa analisisnya sangat peka, teliti dan cepat, pengerjaannya
relative sederhana, serta tidak perlu dilakukan pemisahan unsur logam dalam
pelaksanaannya (Wahidin, 2010).

Analisis kadar logam tembaga menggunakan metode SSA dapat dilakukan
pada berbagai jenis sampel, baik sampel organik maupun anorganik. Preparasi
sampel juga dapat dilakukan dengan berbagai cara baik dengan destruksi basah,
destruksi  kering maupun secara microwave. Berikut merupakan beberapa
penelitian yang dilakukan dengan menggunakan metode SSA:

Sharma et al., (2014) melakukan analisis kadar logam Pb, Cd, Hg, As pada
sepuluh macam rempah yang dijual di pasar lokal Mumbai India dianalisis secara
SSA dan di dapat rentang kadar logam Pb 1,52 - 2,92 ppm, Cd 0,194 - 3,17 ppm,
Hg 0,1 — 0,3 ppm dan As 0,92 ppm. Sama seperti Asantewah., dkk (2010) yang
juga menganalisa kadar logam pada rempah — rempah di Ghana secara SSA, kadar
logam logam Pb, Fe, Ni, dan Cu berturut —turut diperoleh 0,09 -0,11 gr/kg, 0,05 —

0,07 gr/kg, 0,05 — 0,07 gr/kg, dan 0,009 — 0,02 gr/kg. Mutune et al., (2013)
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melakukan penelitian  kadar logam dalam sayur-sayuran di Nairobi, Kenya
dengan instrument SSA. Hasil analisis menunjukkan kadar logam Zn, Cu dan Pb
sebesar 15,6 — 120 mg/Kg; 0 - 19 mg/Kg dan 0 - 1,37 mg/Kg.

Analisis SSA didasarkan pada proses penyerapan energi radiasi dari
sumber nyala atom-atom yang berada pada tingkat energi dasar (Wahidin, 2010).
Pada setiap elektron pada kulit terluar akan mengalami eksitasi. Energi yang
berasal dari lampu (sumber radiasi menyebabkan atom mengalami eksitasi
dari keadaan dasar dengan menyerap energi. Atom-atom keadaan dasar ini
mampu menyerap energi cahaya pada panjang gelombang resonansi yang khas
untuknya, yang pada umumnya adalah panjang gelombang radiasi yang akan
dipancarkan atom-atom itu bila tereksitasi dari keadaan dasar. Panjang gelombang
yang digunakan untuk analisis logam tembaga dan timbal menggunakan SSA
sebesar 324,7 nm dan 217 nm, sebab panjang gelombang ini paling kuat
menyerap garis transisi elektronik dari ground state ke keadaan tereksitasi.
Jadi jika cahaya dengan panjang gelombang resonansi itu dilewatkan nyala yang
mengandung atom-atom yang bersangkutan, maka sebagian cahaya itu akan
diserap dan jauhnya penyerapan akan berbanding lurus dengan banyaknya atom
keadaan dasar yang berada dalam keadaan nyala. Inilah asas yang mendasari
spektroskopi serapan atom (SSA) (Maria, 2009).

Pada SSA, sampel harus dijadikan larutan yang jernih, untuk diproses
ketahap pengabutan (aerosol) yang kemudian dialirkan ke dalam nyala. Air ataupu
pelarut dalam sampel diuapkan sehingga hanya menyisakan partikel garam kering.
Pada suhu yang sangat tinggi garam yang kering diuapkan kembali hingga seluruh

garam terpecah menjadi atom — atom bebas. Sebagian dari atom — atom bebas
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bersatu dengan atom — atom radika atau atom lainya. Uap atom logam tereksitasi
oleh energi panas dari nyala. Keadaan atom yang tidak stabil membuat atom
tersebut kembali keadaan asalnya dengan melepaskan energi yang sama seperti
yang dia terima. Berikut adalah skema yang terjadinya proses atomisasi dan

eksitasi pada SSA:

M*X~™ —» M*X —— MX — MIX

larutan aerosol padatan gas

Lk I

M+E hu -=— M* gas gas

Gangguan = _lP ------- —
' E hu -

Gambar 2.6 Skema proses atomisasi dan eksitasi pada SSA

Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA) terdiri dari rangkaian dalam

diagram skematik berikut:

nyala

sumber =
cahaya L . L Imonokroma‘tor I L |detek‘tor | £ Ipengua‘t I

- bahan bakar
> udara

,I_I =
\I;[”’ | tampilan I
wadah

contoh

Gambar 2.7 Skema umum Komponen Spektroskopi Serapan Atom (Sumber:
Anshori, 2005)

Kondisi optimum analisis logam dengan metode nyala spektroskopi serapan
atom (SSA) dilakukan agar diperoleh populasi atom pada tingkat dasar yang
paling banyak dalam nyala api yang dilewati oleh radiasi. Atom-atom akan

menyerap tenaga radiasi yang khas untuk atom-atom tersebut dan kemudian
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berubah ke keadaan eksitasi. Semakin atom pada keadaan dasar, maka radiasi-
radiasi yang diserap akan makin banyak, pada kondisi optimum akan diperoleh
serapan maksimal. Kondisi optimum parameter pada saat spektroskopi serapan
atom (SSA) vang perlu mendapatkan perhatian adalah panjang gelombang, laju
alir pembakar, laju alir oksidan, kuat arus lampu katoda cekung (Hallow Catode
Lamp), lebar celah dan tinggi pembakar burner. Pada kondisi optimum perubahan
serapan akibat perubahan konsentrasi akan lebih sensitif kondisi optimum
peralatan spektroskopi serapan atom (SSA) (Rohman, 2007)

Tabel 2.3 Kondisi optimum peralatan SSA logam Cu dan Pb

Parameter Satuan Tembaga (Cu) Timbal (Pb)
Panjang gelombang Nanometer 324,7 217
Laju alir Asetilen L/menit 2,50 2,0
Laju alir udara L/menit 13,5 10,0
Kuat arus HCL MA 10,0 10,0
Lebar celah Nanometer 0,5 0,7
Tinggi burner Nanometer 13,0 2,0

Sumber : Rohman (2007)

Pemilihan besarnya kuat arus yang dugunakan untuk analisis harus
optimal. Jika kuat arus yang digunakan terlalu rendah akan menyebabkan
intensitas  lampu menjadi terlalu rendah sehingga sinar yang dihasilkan juga
rendah. Optimasi tinggi pembakar digunakan untuk mendapatkan populasi atom
yang terbanyak sehingga pembakaran dapat tepat pada lintasan energinya.
Pemilihan tinggi pembakar berkaitan dengan letak pembakaran sampel yang
optimal di burner. Posisi pembakaran yang tepat akan menentukan sempurnanya
pembakaran yang terjadi pada proses atomisasi sehingga pada proses atomisasi.
Jika proses atomisasi ini berlangsung maksimal, maka akan dihasilkan atom bebas

dalam jumlah yang banyak sehingga pembacaan oleh detektor semakin optimal.
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Laju alir udara dan asetilen yang optimal adalah 10,0 L/menit dan 2,0 L/menit.
Pada optimasi ini, udara digunakan sebagai bahan pengoksida sedangkan asetilen
digunkan sebagai bahan pembakar. Udara asetilen ini berfungsi untuk membawa
sampel ke dalam sistem pengabutan (nebulizer) yang mengubah sampel
menjadi uap (aerosol) yang siap masuk ke dalam nyala api untuk atomisasi.
Optimasi laju alir gas pembakar dan oksidan berpengaruh pada suhu pengatoman.
Jika gas pembakar kurang, maka energi untuk pengatoman tidak maksimal
sehingga pengatoman kurang sempurna. Jika gas pembakar berlebin maka atom
akan tereksitasi menjadi spesies bukan atom (M* atau M+). Pemilihan lebar
celah yang digunakan dalam SSA bertujuan untuk mengoptimalkan signal to
noise ratio.

Metode spektroskopi serapan atom memiliki beberapa kekurangan
diantaranya ada beberapa unsur yang tidak menghasilkan uap atom pada keadaan
dasar saat mencapai nyala seperti tidak terdisosiasi. Beberapa nyala lebih cepat
untuk beberapa unsur tertentu, maka dengan bertambahnya analit yang akan
ditentukan juga akan dilakukan penukaran terhadap sumber sinar gas pembakar
dan diperlukan lampu katoda yang mahal untuk setiap unsur (Sastrohamidjodjo,
1991).

2.5 Uji One Way Annova

Analisis varians (analysis of variance) atau ANOVA adalah metode analisis
statistika yang termasuk ke dalam cabang statistika interferensi. Uji dalam anova
(analysis of variance) digunakan untuk melakukan analisis komparasi
multivariabel. Teknik analisis komparatif dengan menggunakan tes “t” yakni

dengan mencari perbedaan yang signifikan dari dua buah mean hanya efektif bila
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jumiah variabelnya dua. Untuk mengatasi hal tersebut ada teknik analisis
komparatif yang lebih baik yaitu Anova (analysis of variance).

Anova satu arah (one way anova) digunakan apabila yang akan dianalisis
terdiri dari satu variabel terikat dan satu variabel bebas. Analisis menggunakan uji
Anova dapat diperoleh kesimpulan:

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

berpengaruh terhadap suatu variabel.

2. Ataupun sebaliknya, apabila Ho diterima dan F hitung < F, maka faktor

tersebut tidak berpengaruh terhadap suatu variabel.

Penelitian yang dilakukan oleh Hidayat (2015) menunjukan adanya
hubungan antara variasi komposisi zat pendestruksi dan metode destruksi dengan
kadar logam Pb dalam sampel produk coklat. Teknik analisis yang digunakan oleh
sofyan melalui uji One Way Analysis of Variance (Anova), dimana hasil yang
didapatkan dari penelitian ini menunjukkan bahwa komposisi zat pendestruksi dan
metode destruksi berpengaruh terhadap kadar logam Pb yang dihasilkan.

Masyhabi (2015) melakukan peneletian mengenai kadar logam Cu pada
produk coklat dengan variable pengukuran yang digunakan adalah variasi
komposisi zat pendestruksi dan metode destruksi. Alat analisis yang digunakan
adalaah analisis korelasi dan one-way ANOVA. Hasil analisisnya menunjukan
bahwa variasi komposisi zat pendestruksi dan metode destruksi berpengaruh nyata

terhadap kadar logam Cuyang diperoleh.
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2.6 Makanan dalam Perspektif Islam
Makanan merupakan kebutuhan pokok manusia yang harus terpenuhi
untuk menjamin keberlangsungan hidup. Dalam surat Al — Jatsiyah 45:13 Allah

berfirman:

3 oW - &

Tosai i e 03 g ) W s o NT g Laepedll 3 G 5T 55l

Artinya: *“ Dan Dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang
di bumi semuanya, (sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang
demikian itu benar — benar terdapat tanda — tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum
yang berfikir.”

Dalam ayat tersebut Allah menjanjikan segala nikmat yang ada di langit
dan di bumi sebagai rahmat bagi manusia. Allah SWT menunjukkan kuasaNya
dengan menundukkan seluruh benda yang di langit dan di bumi. Di bumi Allah
sediakan tanah yang subur, air yang berlimpah, dan udara yang tidak akan habis
sebagai nikmat untuk manusia. Nikmat — nikmat tersebut merupakan tanda —
tanda kekuasaan Allah bagi orang — orang yang berfikir. Dalam surah Al Bagarah
172, Allah SWT memerintahkan kepada manusia untuk memilih makanan yang

baik dari apa yang telah Allah beri sebagai bukti kepatuhan kita kepada-Nya.

z
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Artinya: Hai orang-orang yang beriman, makanlah di antara rezki yang baik-

baik yang Kami berikan kepadamu dan bersyukurlah kepada Allah, jika benar-
benar kepada-Nya kamu menyembah.

Allah  SWT memerintahkan untuk mengkonsumsi yang baik-baik dari

rezeki yang diberikan kepada mereka dan bersyukur kepada Allah SWT atas
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kenikmatan yang tercurahkan dengan cara mempergunakannya dalam Kketaatan
kepada Allah SWT.

Umumnya keterangan tentang penghalalan dari Allah SWT ini, yaitu
sesuatu yang dapat dinikmati oleh manusia dari apa-apa yang baik dan sesuai
dengan fitrah manusia. Sedangkan keterangan dari thayyib, yaitu sesuatu yang
dapat dinikmati manusia dengan melihat kondisi atau keadaan manusia tersebut.
Sehingga suatu hal yang baik pada suatu individu, tidak akan sama dengan
individu lainnya.

Al Quran menjelaskan tentang kriteria makanan halal dan baik
sebagaimana telah disyari’atkan dalam QS. Al Maidah ayat ke 4:

s Ao age 2 L9 g
|55 bl (.i‘,.b e

Artinya: “ mereka menanyakan kepadamu: "Apakah yang Dihalalkan bagi
mereka?". Katakanlah: "Dihalalkan bagimu yang baik-baik dan (buruan yang
ditangkap) oleh binatang buas yang telah kamu ajar dengan melatih nya untuk
berburu; kamu mengajarnya menurut apa yang telah diajarkan Allah kepadamu.
Maka makanlah dari apa yang ditangkapnya untukmu dan sebutlah nama Allah
atas binatang buas itu (waktu melepaskannya). dan bertakwalah kepada Allah,
Sesungguhnya Allah Amat cepat hisab-Nya .

Dari ayat tersebut jelas perintah Allah agar manusia mengkonsumsi
makanan yang telah Allah tetapkan. Menurut Shihab (1997) makanan yang baik
(thayyib) setidaknya memenuhi kriteria berikut ini:

1. Makanan yang sehat

Makanan yang sehat adalah makanan yang memiliki kandungan zat gizi

yang cukup dan seimbang. Makanan yang sehat sangat diperlukan bagi

perkembangan dan pertumbuhan tubuh manusia.
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2. Proposional
Proporsional adalah makanan yang sesuai dengan kebutuhan, dalam arti
tidak berlebin — lebihan. Di Indonesia kebutuhan suatu zat dalam tubuh
telah diatur oleh Standart Nasional Indonesia (SNI) dan Badan Pengawas
Obat dan Makanan (BPOM).

3. Aman
Aman adalah makanan yang suci dari kotoran dan terhindar dari segala

yang haram, seperti najis.



BAB Il1

METODOLOGI

3.1 Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini akan dilaksanakan pada bulan april - juni 2016 di
Laboratorium Kimia Analaitik dan Laboratorium Instrumen khusus Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas
Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang.
3.2 Jenis Penelitian

Jenis penelitian yang dilaksanakan adalah experimental laboratory, yakni
analisis tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam tanaman rimpang — rimpangan
menggunakan metode destruksi tertutup (refluks) dengan zat pengoksidasi HNOs
dan HCIO, secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Penelitian ini bertujuan
untuk mengetahui kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) pada jenis — jenis
tanaman rimpang seperti jahe, kunyit, kencur, lengkuas dan temukunci.
3.3 Alat dan Bahan Penelitian
3.3.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain neraca analitik, vessel,
pipet tetes, labu ukur 50 mL, labu ukur 100 mL, botol aquades, seperangkat
mikropipet, beaker glass 100 mL, corong gelas, cawan porselen, mortal dan alu,
pengaduk, gelas arloji, sendok takar, gelas ukur 100 mL, wadah botol gelas dan
tutup plastik, pipet tetes, botol kaca bertutup plastik, hot plate, lemari asap,oven

dan sperangkat instrumen Spektroskopi Serapan Atom (SSA).
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3.3.2 Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah sampel jahe, kunyit,
kencur, lengkuas, dan temukunci di pasar tradisional kota Malang, asam nitrat
(HNO3), asam perklorat (HCIO,), standar timbal (Pb) Nitrat merek E-Merck,
standar tembaga (Cu) Nitrat merek E-Merck, kertas saring Whatman 42, aquades
dan aquabides.
3.4 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tahapan-tahapan sebagai berikut :
1.  Pemilihan dan preparasi sampel campuran
2.  Pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
3. Pembuatan kurva standar timbal (Pb)
4.  Pembuatan kurva standar tembaga (Cu)
5.  Penetuan oksidator terbaik pada logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam
sampel tanaman rimpang.
6.  Penentuan kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam sampel jahe,
kunyit, kencur, lengkuas, dan temukunci.
7. Menganalisa data (validasi data) yang telah diperoleh
3.5 Cara Kerja
3.5.1 Pemilihan dan Preparasi Sampel
Dalam penelitian ini sampel yang digunakan adalah jenis rempah dari
tanaman rimpang yang terdiri dari jahe, kunyit, kencur, lengkuas dan temukunci
yang dibeli di tiga pasar tradisional yang berbeda di kota Malang. Kemudian
sampel di kelompokan berdasarkan jenisnya. Selanjutnya dari tiap — tiap

kelompok ditimbang sebanyak 250 gram lalu dipotong, kemudian dikeringkan
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menggunakan oven dengan suhu 100 °C selama 18 jam. Pengeringan dilakukan
sampai kadar air maksimal menjadi 12%. Sampel kering selanjutnya disimpan
dalam wadah kedap udara. Masing-masing sampel diambil sebanyak 10 gr dan
ditumbuk hingga halus dengan mortal. Hasil sampel ini digunakan untuk analisis.
3.5.2 Analisis Kadar Air (AOAC, 1984)

Analisis kadar air dilakukan dengan metode thermografi atau pemanasan.
Cawan porselen dipanaskan terlebin dahulu dalam oven pada suhu 100-105°C
sekitar 15 menit untuk menghilangkan kadar airnya. Cawan disimpan dalam
desikator sekitar 10 menit dan ditimbang, kemudian dilakukan perlakuan yang
sama sampai diperoleh berat cawan yang konstan. Sampel rimpang kering
sebanyak 10 gram dimasukkan ke dalam cawan yang sudah diketahui berat
konstannya kemudian dikeringkan ke dalam oven pada suhu 100-105°C sekitar 15
menit untuk menghilangkan kadar airnya, Setelah itu sampel disimpan dalam

desikator sekitar 10 menit dan ditimbang. :
Kadar air = =% x 100%
(b-a)
Dimana : a = berat konstan cawan kosong

b = berat cawan + sampel sebelum dikeringkan

c = berat konstan cawan + sampel setelah dikeringakan

3.5.3 Pengaturan Alat Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) Logam Pb dan
Cu

Sederetan larutan standar timbal (Pb) dianalisis dengan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) Varian Spektra AA 240 pada kondisi sebagai berikut: alat
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) varian spektra AA 240 meliputi panjang

gelombang pada 217 nm, laju alir asetilen pada 2,0 L/menit, laju alir udara pada
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10,0 L/menit, lebar celah pada 1,0 nm, kuat arus HCI 10,0 pA, tinggi burner 2,0
mm (Khopkar, 1990).

Kemudian sederetan larutan standar tembaga (Cu) dianalisis dengan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) varian Spektra AA 240 pada kondisi sebagali
berikut: alat spektroskopi serapan atom varian spektra AA 240 meliputi panjang
gelombang pada 324,7 nm, laju alir asetilen pada 2,50 L/menit, laju alir udara
pada 13,5 L/mentt, lebar celah pada 0,5 nm, Kuat arus HC1 10,0 pA, tinggi burner
13,0 mm (Khopkar, 1990).

Setelah dilakukan pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA) maka
dilakukan pembuatan kurva standar Pb dan Cu yang selanjutnya dilakukan
penentuan perhitungan kadar logam sebenarnya.

3.5.4 Pembuatan Larutan Standar Pb dan Cu

Larutan timbal (Pb) 10 mg/L dibuat dengan cara memindahkan 1 mL larutan
stock 1000 mg/L kedalam labu ukur 100 mL. Kemudian diencerkan sampai tanda
batas. Larutan standar timbal (Pb) 0,1 mg/L; 0,2 mg/L ;0,4 mg/L;0,8 mg/L dan 1,4
mg/L dibuat dengan cara memindahkan 0,5 mL; 1 mL; 2 mL; 4 mL; dan 7 mL
larutan baku 10 mg/L kedalam labu ukur 50 mL. Kemudian diencerkan sampai
tanda batas.

Larutan tembaga (Cu) 10 mg/L dibuat dengan cara memindahkan 1 mL
larutan baku 1000 mg/L kedalam labu ukur 100 mL, kemudian diencerkan sampai
tanda batas. Larutan standar tembaga (Cu) 0,2 mg/L; 0,4 mg/L; 0,6 mg/L; dan 0,8
mg/L dibuat dengan cara memindahkan 1 mL; 2 mL; 3 mL; dan 4 mL larutan
baku 10 mg/L kedalam labu ukur 50 mL, kemudian diencerkan sampai tanda

batas.
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Sederet larutan standar tembaga (Cu) dan timbal (Pb) tersebut selanjutnya
dianalisis dengan dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA) varian spektra AA
240 pada kondisi optimum sehingga diperoleh data absorbansi masing-masing
(Rohman, 2007).

3.55 Penentuan Komposisi Zat Pendestruksi Terbaik Untuk Sampel
Rimpang

Mula — mula diambil sampel dan dihancurkan dengan menggunakan mortal.
Kemudian ditimbang 1 gram dengan neraca analitik untuk direfluks. Sampel
sebanyak 1 gram dimasukkan ke dalam labu didih 250 mL yang dilengkapi
kondensor air. Ditambahkan 15 ml campuran HNOs; 65% p.a dan HCIO4.
Kemudian dipanaskan sekitar 100°C, hingga didapatkan larutan jernin.
Selanjutnya didinginkan pada suhu kamar dan disaring dengan kertas saring
Whatman 42. Kemudian dimasukkan dalam labu ukur 50 mL dan diencerkan
menggunakan HNO3z 0,5 M hingga tanda batas. Diukur logam timbal dengan
menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA) (Umar dan Salihu, 2014;
Mubeen, dkk., 2009).

Tabel 3.1 Perlakuan terhadap sampel

Variasi Kadar Logam Tembaga Kadar Logam Timbal
Komposisi
HNO3 : HCIO4 . 2 8 . 2 3
2:1
41

- Dari  masing-masing metode destruksi dilakukan pengulangan prosedur
sebanyak 3 kali ulangan

Data tersebut kemudian dianalisis lebih lanjut dengan metode uji variasi
One Way Annova untuk mengetahui konsistensi kadar logam yang Pb dan Cu

yang diperoleh dari pembacaan instrumentasi Spektroskopi Serapan Atom (SSA).
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3.5.6 Penentuan Kadar Logam Tembaga (Cu) dan Timbal (Pb) Dalam
Sampel Menggunakan Kurva Standar

Pada penelitian ini diambil masing sebanyak 1 gr sampel tanaman rimpang
(jahe, kunyit, kencur, lengkuas, dan temukunci). Kemudian dilakukan analisis
dengan menggunakan komposisi larutan oksidator terbaik yang telah diperoleh.
Dilakukan uji kadar tembaga (Cu) dan kadar timbal (Pb) dengan menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Pengukuran dilakukan sebanyak 3 Kkali
ulangan.

Tabel 3.2 Hasil analisis kadar logam tembaga (Cu) dan Timbal (Pb)

Jenis Kadar Logam Tembaga Kadar Logam Timbal

Rimpang 1 4 3 1 2 3

Jahe

Kunyit

Kencur

Lengkuas

Temukunci

3.5.7 Validasi Metode

Data yang diperoleh dari hasil penelitian ini adalah kadar logam tembaga
dan timbal dalam sampel rimpang. Data yang dihasilkan diuji dengan metode
statistik yaitu uji one way anova dengan tingkat signifikan 5 % untuk mengetahui
perlakuan yang berpengaruh atau berbeda nyata di antara perlakuan yang lain
3.5.8 Analsis Data

Data yang diperoleh dalam penelitian ini adalah konsentrasi logam Pb dan
Cu sebenarnya. Data pembuatan kurva standar memiliki hubungan antara
konsentrasi (C) dengan absorbansi (A) maka nilai yang dapat diketahui adalah
nilai solpe dan intersep. Kemudian nilai konsentrasi sampel dapat diketahui
dengan memasukkan ke dalam persamaan regresi linier dengan menggunakan

hukum Lambert Beer.
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3.5.8.1 Penentuan Linearitas
Penentuan liniearitas dapat dilihat dari nilai r2 kurva standar dan kurva adisi
standar. Sebagai parameter adanya hubungan linier digunakan koefisien korelasi

r2 pada analisis regresi linier yaitu (Tahir, 2005):

Keterangan :
y = Absorbansi Sampel
x = Konsentrasi Sampel
Dimana b = slope atau kemiringan kurva standar dan a = intersep atau
perpotongan terhadap sumbu V.
3.5.8.2 Penentuan Konsentrasi Logam Pb dan Cu Sebenarnya
Nilai absorbansi yang didapatkan dari hasil pengukuran diinterpretasikan
dalam persamaan kurva standar dengan y adalah nilai absorbansi, b adalah slope,
dan a adalah intersep. Nilai x yang didapatkan dimasukkan dalam persamaan

berikut (Skoog, 1985):

Konsentrasi logam sebenarnya (mg/Kg) :“7'/ ...................................... (3.2)

Keterangan :
b = Kadar yang terbaca instrumen (mg/L)
V = Volume larutan (L)

W = Berat contoh (Kg)



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini yang berjudul penentuan kadar logam tembaga (Cu) dan
timbal (Pb) dalam tanaman rimpang dengan metode destruksi basah secara
spektroskopi serapan atom (SSA) dilakukan dalam beberapa tahapan penelitian
seperti pemilihan dan preparsi sampel campuran, pembuatan kurva standart
tembaga (Cu) dan timbal (Pb), penentuan pengoksidator terbaik pada logam
tembaga (Cu) dan timbal (Pb), penentuan kadar tembaga (Cu) dan timbal (Pb)
pada lima sampel rimpang dengan pengoksidator terbaik secara Spektroskopi
serapan atom (SSA) dan validasi data.

4.1 Pengambilan Sampel

Pemilihan metode pengambilan sampel merupakan salah satu tahapan
yang penting dalam sebuah penelitian. Metode tersebut akan mempengaruhi
validasi data dan kebenaran kesimpulan yang diambil. Dalam penelitian ini,
teknik pengambilan sampel dilakukan secara acak. Sampel yang dipilih
diharapkan mampu mewakili populasi yang akan diamati. Proses pengambilan
sampel dilakukan dengan memberi kesempatan yang sama pada setiap
anggota populasi untuk menjadi anggota sampel. Dengan cara random, bias
pemilihan ~ sampel  dapat  diperkecil  untuk mendapatkan sampel yang
representatif.

Sampel vyang digunakan dalam penelitian ini terdiri dari lima jenis
tanaman rimpang yang dibeli dari tiga pasar tradisional yang berbeda di kota

Malang. Jenis rimpang yang dipilih adalah jahe, kunyit, kencur, temukunci dan
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lengkuas. Kelima jenis rimpang tersebut dikeringkan pada suhu 100 °C selama 18
jam untuk mengurangi kadar airnya. Pengeringan juga bertujuan  untuk
memperpanjang masa simpan sampel sehingga sampel tidak akan berjamur
ataupun rusak, kemudian setiap sampel disimpan dalam wadah kedap udara. Dari
hasil pengeringan diperoleh kadar air pada setiap rimpang sebagai berikut:

Tabel 4.1 Kadar Air Pada Lima Jenis Tanaman Rimpang

No | Jenis Rimpang Kadar air setalah pengeringan (%)
1 Jahe 10%
2 Kunyit 3%
3 Kencur 4%
4 Lengkuas 11%
5 Temukunci 7%

Sampel rimpang kering dihomogenkan terlebin dahulu dengan cara
diambil 2 gram setiap jenis sampel kemudian dihaluskan secara bersama-sama
menggunakan mortal. Perlakuan tersebut bertujuan menghomogenkan sampel
sekaligus memperbesar luas permukaan sampel.

Sampel campuran rimpang yang telah dipreparasi tersebut akan digunakan
untuk mengetahui zat pengoksidasi terbaik dengan destruksi basah refluks
ternadap kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam sampel. Hasil
pengoksidasi terbaik tersebut akan diterapkan pada analisa lima jenis sampel
rimpang dengan menggunakan spektroskopi serapan atom (SSA).

4.2  Pengaturan Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Metode SSA berprinsip pada absorpsi cahaya oleh atom. Atom-atom

menyerap cahaya tersebut pada panjang gelombang tertentu, tergantung pada sifat

unsurnya. Logam tembaga (Cu) menyerap pada panjang gelombang 324,7 nm dan
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logam timbal (Pb) menyerap pada panjang gelombang 217 nm. Cahaya pada
masing — masing panjang gelombang tersebut mempunyai cukup energi untuk
mengubah tingkat energi elektron dari keadaan dasar ke keadaan tereksitasi.
Keberhasilan analisis ini tergantung pada proses eksitasi dan cara memperoleh
garis resonansi yang tepat. Energi yang dibutuhkan untuk mengeksitasi elektron
sebesar 7,0134.10°® Joule (Fahmi, 2014).

Larutan sampel hasil destruksi mengandung logam dalam bentuk garam.
Larutan ini kemudian diubah menjadi aerosol dan berdisosiasi menjadi bentuk
atom-atomnya (M°). Beberapa atom akan tereksitasi secara termal oleh nyala,
tetapi kebanyakan atom tetap tinggal sebagai atom netral pada tingkat energi
terendah (ground state). Atom-atom yang berada pada tingkat energi terendah ini
kemudian menyerap cahaya yang dipancarkan oleh sumber cahaya.

Optimasi  bertujuan  mencari  kondisi  optimum suatu alat untuk
menghasilkan respon terbaik. Optimasi SSA dilakukan dengan memvariasikan
nilai parameter dari alat tersebut. Kondisi optimim analisis suatu unsur diperoleh
dengan mengukur serapan maksimum unsur tersebut pada setiap perubahan
parameter panjang gelombang, arus lampu, lebar celah, laju alir cuplikan, laju alir
asetilen dan tinggi pembakar.

Tabel 4.2 parameter pengukuran logam Cu dan Pb secara SSA

Parameter Kondisi Optimum

Tembaga (Cu) Timbal (Pb)
Panjang gelombang 324,7 nm 217 nm
Lebar celah 0,5 nm 1,0 nm
Kuat arus lampu katoda 10,0 A 10,0 A
Laju alir udara 10,0 L/menit 10,0 L/menit
Laju alir asetilen 2,0 L/menit 2,0 L/menit
Tinggi burner 2,0 mm 2,0 mm
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Optimasi tinggi pembakar digunakan untuk mendapatkan populasi atom
yang terbanyak sehingga pembakaran dapat tepat pada lintasan energinya.
Sedangkan optimasi laju alir gas pembakar dan oksidan berpengaruh pada suhu
pengatoman. Jika gas pembakar kurang, maka energi untuk pengatoman kurang
sempurna. Jika gas pembakar berlebin maka atom akan terkesitasi menjadi spesies
bukan atom (M* atau M™).

4.3  Pembuatan Kurva Standar

Kurva standar merupakan bagian terpenting dalam melakukan pengujian
kadar suatu unsur dalam analisis kimia. Dalam pembuatan kurva standar, kurva
yang diinginkan merupakan kurva yang berbentuk linier, hal ini merupakan
syarat agar hasil analisis lebih akurat. Kurva standar dibuat berdasarkan hukum
Lambert — Beer dengan persamaan regresi linier yaitu y = ax + b, dimana y adalah
absorbansi yang digunakan sebagai absis. Oleh karena itu konstanta yang harga
perkaliaannya ditentukan oleh Slope adalah nilai untuk a dan b. Perbanding kurva
absorbansi dengan larutan standart akan memperoleh kurva garis lurus.

Dalam pengujian menggunakan SSA kurva kalibrasi standar sangat
penting karena merupakan jantung analisis kuantitatif. Jika kurva standar
diperoleh kurang linier maka pembuatan kurva standa harus diulangi untuk
memperoleh data hasil uji yang akurat. Larutan standar yang dibuat akan
dikatakan baik jika ditinjau dari faktor korelasi antara sumbu y (absorbansi)
dengan sumbu x (konsentrasi). Kurva Kalibrasi larutan standar diperoleh dari hasil
pengukuran serapan larutan standar pada kondisi optimum analisis dengan SSA.

Pembuatan kurva Kalibrasi diawali dengan pembuatan larutan standar

tembaga dan timbal. Pembuatan larutan standar tembaga, dilakukan pengenceran
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dari larutan induk tembaga (Cu) 1000 mg/L dengan teliti dan hati-hati.
Selanjutnya, pembuatan kurva Kkalibrasi logam tembaga (Cu) dibuat dengan
mengukur absorbansi larutan standar logam tembaga dengan konsentrasi O; 0,2;
0,4; 0,6 dan 0,8 mg/L yang diukur pada panjang gelombang 324,7 nm. Untuk
pembuatan larutan standar timbal dilakukan pengenceran dari larutan induk timbal
(Pb) 1000 mg/L. Selanjutnya, pembuatan kurva kalibrasi logam timbal (Pb) dibuat
dengan mengukur absorbansi larutan standar logam tembaga dengan konsentrasi
0,1;0,2; 0,4;0,8 dan 1 mg/L yang diukur pada panjang gelombang 217 nm.

Dari data yang diperoleh kemudian dibuat kurva kalibrasi dengan
membandingkan konsentrasi larutan standar (Xx) terhadap absorbansinya (),
sehingga dapat ditentukan persamaan garis regresi liniernya. Kurva Kalibrasi

logam tembaga dan timbal ditunjukkan pada gambar di bawah ini:

kurva Standar Cu
0,25
y = 0,2529x +0,001
0,2 R =0,9998
_ 015
(7.}
[
©
2 o041 & absorbansi
)
é Linear (absorbansi)
0,05
0
0 02 04 06 08 1
-0,05
Konsentrasi (mg/L)

Gambar 4.1 Grafik Kurva Kalibrasi Tembaga
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kurva Standar Pb

0,07 y =0,0458x+0,0039
R?=0,9807

absorbansi

absorbansi

Linear (absorbansi)

001 0 0,5 1 15
Konsentrasi (mg/L)

Gambar 4.2 Grafik Kurva kalibrasi timbal

Keabsahan kurva kalibrasi yang dihasilkan dapat diuji dengan menentukan
harga koefisien Kkorelasi (R?) yang menyatakan ukuran kesempurnaan hubungan
antara konsentrasi larutan standar dengan absorbansinya. Korelasi dikatakan
sempurna jika nilai R* mendekati nilai +1 (Rahmawati, 2015). Berdasarkan pada
grafik linieritas yang didapatkan, nilai R?> untuk logam Cu sebesar 0,9998 dan Pb
sebesar 0,996, nilai keduanya mendekati 1,0. Artinya nilai koefisien korelasi layak
artinya titik-titik pada kurva kalibrasi mendekati garis lerengnya. Oleh karena itu,
nilai korelasi kurva standar yang dibuat untuk mengukur kadar logam tembaga
dan timbal dalam sampel dengan SSA layak digunakan.
4.4  Preparasi Sampel

Preparasi sampel merupakan tahapan yang paling penting dalam analisa
kadar logam. Preparasi sampel dimulai dengan mengambil sampel. Lima jenis
rimpang Yyang telah dikeringkan diambil masing — masing 2 gram, kemudian
dilakukan penumbukan dengan mortal sampel halus. Sampel rimpang dalam

bentuk padatan digerus bertujuan untuk mempercepat proses destruksi. Sampel
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diubah dalam bentuk serbuk sebab bentuk ini memiliki luas permukaan yang lebih
besar dibandingkan dengan bentuk padatan sehingga zat pengoksidasi akan
lebih  mudah mengabsorpsi sampel. Oleh karena itu, destruksi akan terjadi lebih
cepat. Proses destruksi bertujuan untuk menghilangkan, merombak dan
memutuskan ikatan - ikatan senyawa organik yang terdapat dalam sampel
sehingga yang tertinggal hanya senyawa garamnya saja. Setelah semua sampel
halus dan homogen kemudian diambil sebanyak 1 gram untuk dilakukan proses
destruksi dengan penambahan zat pengoksidasi berupa HNO3:HCIO, (2:1) dan
HNO3:HCIO, (4:1). Penambahan zat pengoksidasi dengan variasi berbeda ini
bertujuan untuk mengetahui zat pengoksidasi terbaik untuk sampel rimpang
dengan 2 jenis logam yang berbeda sehingga diperoleh kadar logam yang terukur
secara maksimal.

Sampel rimpang yang telah dipersiapkan, kemudian dipreparasi
dengan destruksi basah. Destruksi bertujuan untuk menguraikan senyawa-
senyawa organik yang terdapat dalam rimpang. Pada umumnya, destruksi
basah adalah salah satu metode yang digunakan untuk merombak atau
memecah  senyawa menjadi unsur-unsurnya Vaitu dari bentuk organik logam
menjadi bentuk logam anorganik dengan bantuan zat oksidator sehingga akhirnya
sampel dapat dianalisis. Metode destruksi basah dilakukan juga dengan bantuan
panas Yyang bertujuan untuk mempercepat proses oksidasi atau perombakan
senyawa-senyawa organik. Selain itu, metode ini digunakan karena pengerjaannya
lebih sederhana, oksidasi terjadi secara kontinyu dan cepat serta unsur-unsur yang

diperoleh mudah larut sehingga dapat ditentukan dengan metode analisa tertentu.
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Proses destruksi dilakukan dengan penambahan zat pengoksidasi
HNO3:HCIO4 (10 ml : 5 ml) dan HNO3:HCIO4 (12 ml : 3 ml). Selanjutnya sampel
didestruksi dengan jenis destruksi refluks. Proses destruksi dilakukan dengan
bantuan pemanasan menggunakan water bath dengan suhu 100 °C. Pemanasan
bertujuan untuk  menyempurnakan proses destruksi dan mempercepat proses
pemutuskan katan senyawa kompleks antara logam dengan senyawa organik.
Pemanasan memberikan energi yang memungkinkan untuk memutus ikatan kimia
sehingga logam terbebas dari sampel yang banyak disusun oleh senyawaan
golongan polimer.

Penggunaan variasi zat pengoksidasi bertujuan untuk memperoleh kadar
logam maksimal dalam proses destruksi. Asam nitrat merupakan asam yang
paling utama dan sering digunakan dalam proses destruksi. Dalam keadaan panas,
asam nitrat akan mengoksidasi logam, sehingga logam dapat larut dalam
sempurna dalam asam nitrat. Proses terjadinya oksidasi ketika terbentuk gas
warna hitam kecokelataan dari larutan sampel. Pada proses destruksi logam
diubah menjadi bentuk garamnya yaitu M-(NO)x yang mudah larut dalam air.
Berikut adalah reaksiyang terjadi antara sampel dengan HNO3; (Wulandari dan
Sukesi, 2013):

M-(CH,0)x + HNO3z > M-(NO3z)x (agy + CO2(g) + NO(g + HaOp .ee........ (4.1)

Penguraian bahan organik oleh asam nitrat akan menghasilkan gas CO-
yang ditandai dengan terbentuknya gelembung-gelembung gas selama proses
pemanasan. Selain itu, hasil perombakan bahan organik juga menghasilkan gas
NOyx. Gas NO yang dihasilkan pada proses destruksi dapat menghasilkan gas NO;

yang berwarna merah kecoklatan, yang merupakan hasil reaksi dari oksigen.
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Berikut adalah reaksi pembentukan gas NO; dari oksigen (Wulandari dan Sukesi,
2013):
2NO(g) + O2(g) D 2NO2(g) wvvvrmerrererrreeseseiesessssesssesessessessesesessssssesesnesseons 4.2)
Terbentuknya gas NO, vyang berwarna  cokelat  kemerahan
mengindikasikan terjadinya ~ pemutusan ikatan logam dengan bahan organik.
Secara umum proses destruksi logam oleh asam nitrat dapat digambarkan dengan
reaksi:
M) + 4HNO3(aq) — M(NO3)2 (aq) + 2NO2(g) + 2H20 () cvvvvvvererrerrrrirnrronen. (4.3)
Penambahan HCIO, sebagai campuran asam bertindak sebagai oksidator
yang kuat untuk membantu HNOj; mendekomposisi matriks organik dalam
sampel. Penambahan HCIO, dilakukan setelah HNOs; langsung sebelum
pemanasan. Hal tersebut untuk meminimalisir kemungkinan ledakan yang terjadi
karena sifat dari kedua asam yang eksplosif. Selain itu HCIO, juga berfungsi
sebagai penjernin. Adapun reaksi yang terjadi pada penambahan HCIO, adalah
sebagai berikut (Kartikasari, 2016):

Pb-(CH20)x + HNO3 (aq)+ HCIO4 1y = Pb-(NO3)x (ag) + CO2(g) + NO(g) + HCIO3

Pada HCIO, akan mengalami reduksi menjadi HCIO3; yang ditandai
dengan perubahan bilangan oksidasi +7 menjadi +5 sehingga bersifat oksidator.
Kemudian pada HNO3; mengalami reduksi menjadi NO yang ditandai dengan
perubahan bilangan oksidasi +5 menjadi +4 sehingga bersifat oksidator.

Sedangkan logam akan mengalami oksidasi yang ditandai perubahan bilangan
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oksidasi 0 menjadi +2. Kelarutan perklorat umumnya larut dalam air. Kalium
perklorat adalah salah satu dari yang paling sedikit larut dan natrium perklorat
adalah salah satu dari yang paling banyak larut (\Vogel, 1990)

Kekuatan asam akan meningkat sejalan dengan  meningkatnya
elektronegativitas dari atom pusat yang dimiliki oleh asam perklorat ini, sehingga
dengan adanya pengaruh dari elektronegativitas dapat mempengaruhi kekuatan
asam. Penggunaan dua jenis asam kuat berupa HNO3; dan HCIO, sebagai zat
pengoksidasi akan meningkatkan kekuatan asam, sehingga proses destruksi
berlangsung maksimal. Hal ini dapat dilihat dari perubahan derajat keasaman
campuran HNOjs; dan HCIO4. Penggunaan kombinasi asam akan lebih
menguntungkan jika dibandingkan dengan asam tunggal karena kombinasi asam
akan memberikan kekuatan asam yang lebih baik, khususnya untuk melarutkan
logam — logam yang terdapat dalam sampel organik dan mendegradasi sampel
organik.

Proses destruksi dilakukan sampai terbentuk larutan yang jernih dan tidak
menghasilkan endapan. Setelah proses destruksi selesai, sampel disaring dengan
kertas saring whatman 42 untuk mendapatkan larutan yang bebas dari pengotor,
selanjutnya sampel diencerkan menggunakan HNO3; 0,5 M. Pengenceran dengan
konsentrasi ini dilakukan untuk menyamakan konsentrasi larutan sampel dengan
larutan standar sehingga didapatkan kondisi yang ideal untuk analisis (Rohman,
2007). Kemudian dilanjutkan dengan analisis menggunakan Spektroskopi serapan
atom (SSA) dengan metode kurva standart yang dapat digunakan kembali untu

menganalisis sampel selanjutnya (recall), sehingga dapat dibandingkan hasil
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pembacaan suatu kurva terhadap variasi oksidator tersebut dengan ditinjau dari
kestabilan data hasil destruksinya.

45  Penentuan Zat Pengoksidasi Terbaik Logam Tembaga (Cu) Dan
Timbal (Pb) Dalam Tanaman Rimpang

Keberhasilan suatu analisis menggunakan SSA tergantung pada pemilihan
metode dekomposisi yang tepat. Analisis secara SSA pada  umumnya
mengharuskan sampel berada dalam bentuk larutan sehingga senyawa-senyawa
yang ada dalam sampel perlu dirombak melalui destruksi. Ada beberapa
pertimbangan yang perlu diperhatikan untuk memilih metode dekomposisi yang
tepat yaitu jenis dan ukuran sampel serta unsur-unsur yang akan dianalisis. Oleh
karena itu, destruksi basah pada sampel rimpang dilakukan dengan menggunakan
berbagai variasi zat pengoksidasi. Dengan demikian, akan diperoleh jenis zat
pengoksidasi terbaik untuk sampel rimpang sehingga diharapkan perolehan kadar
logam terukur dapat semaksimal mungkin.

Berdasarkan pada informasi yang diperoleh maka pemilihan jenis zat
pengoksidasi merupakan hal penting yang harus dipertimbangkan dalam
menganalisis kadar logam. Jika pemilihan jenis zat pengoksidasi tidak sesuai
dengan jenis sampel maupun dengan jenis logam yang dianalisis, maka hasil
analisis bisa kurang memuaskan.

Penentuan zat pengoksidasi terbaik dilakukan dengan mencampurkan
masing-masing sampel tanaman rimpang, dimana kelima jenis sampel tersebut,
lalu dihaluskan dengan mortar sampai homogen. Dilanjutkan dengan proses
destruksi  yang dilakukan dengan menambahkan zat pengoksidasi HNO3:HCIO,4
(10 ml : 5 ml) dan HNO3:HCIO4 (12 ml : 3 ml). Selanjutnya sampel didestruksi

dengan jenis destruksi refluks. Proses destruksi dilakukan dengan bantuan
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pemanasan menggunakan water bath dengan suhu 100 °C sampai larutan
berwarna jernih. Larutan hasil destruksi diukur  kadar  logamnya  secara
Spektroskopi dengan instrumen SSA. Kemudian dilakukan pengujian terhadap
perbandingan  perolehan  kadar logam tembaga dan timbal terukur dengan
variasi zat pengoksidasi yang digunakan. Berikut data yang diperoleh:

Tabel 4.3 Kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam larutan sampel
menggunakan destruksi basah refluks secara Spektroskopi serapan atom

(SSA)
No Pelarut Rata — rata kadar logam dalam larutan
sampel (mg/kg)
Tembaga Timbal
1 HNO3 + HCIO,4 (2:1) 5,528 Ol 35
4 HNO3 + HCIO,4 (4:1) 5,430 3,410

Berdasarkan data pada tabel 4.2 diketahui kadar logam tembaga dan timbal
pada variasi HNO3; + HCIO4 (2:1) berturut — turut 5,528 mg/kg dan 5,735 mg/kg.
Sedangkan kadar logam tembaga dan timbal pada variasi HNO3 + HCIO, (4:1)
berturut — turut 5,430 mg/kg dan 3,410 mg/kg. Dari data tersebut nilai kadar
logam tembaga pada variasi HNO3 + HCIO,4 (2:1) dan (4:1) memiliki selisih yang
sangat kecil, sehingga dibutuhkan uji statistik untuk menentukan nilai signifikan
pengaruh variasi zat pengoksidasi terhadap perolehan kadar logam tembaga. Pada
kadar logam timbal terdapat perbedaan yang signifikan antara variasi zat
pengoksidasi dengan hasil analisis. Hal tersebut dipengaruni oleh perbedaan
komposisi pada zat pengoksidasi yang di uji. Zat pengoksidasi HNO3; + HCIO4
(2:1) memiliki asam perklorat yang lebih banyak dari pada HNO3; + HCIO, (4:1).
Asam perklorat dalam reaksi ini bertindak sebagai oksidator kuat, dimana HCIO4

akan memutus logam dalam senyawa organik. Sehingga semakin banyak asam
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perklorat yang digunakan maka semakin banyak logam yang tereduksi. Perbedaan
komposisi zat pengoksidasi mengakibatkan pada perubahan tingkat keasamannya.
Zat pengoksidasi HNO3; + HCIO4 (2:1) memiliki tingkat keasaman yang lebih
tinggi dari pada HNO3s + HCIO, (4:1). Adapun reaksi antara HNO3z + HCIO4
sebagai berikut (Kubota. 2001):

HNO3 + HCIO4 = NO2CIOs + H2O oo (4.5)
Zat pengoksidasi HNO3; + HCIO4 (2:1) memiliki pH campuran sebesar -3,55 dan
HNO3; + HCIO4 (4:1) memiliki pH campuran sebesar -3,33. Jumlah mol terlarut
berpengaruh terhadap konsentrasi asam yang dihasilkan. Penambahan volume
HCIO, mengakibatkan konsentrasi keasaman larutan semakin bertambah. Asam
perklorat sebanyak 5 ml dalam 15 ml larutan campuran memiliki molaritas yang
lebih besar dibandingkan HCIO4 sebanyak 3 ml dalam volume pelarut campuran
yang sama, hal tersebut berpengaruh langsung terhadap konsentrasi [H']
campuran yang dihasilkan. Konsentrasi [H'] campuran pada HNO3z + HCIO4 (2:1)
lebin besar dari pada konsentrasi [H'] campuran pada HNO3z + HCIO, (4:1).
Konsentrasi [H'] campuran yang tinggi menyebabkan pHnya semakin rendah. Hal
tersebut berpengaruh langsung terhadap reaksi antara zat pengoksidasi dan
sampel.

Kekuatan suatu asam juga dapat dilihat dari kemampuannya dalam
melepaskan atom hidrogen atau kemampuannya dalam membentuk ion HzO".
Kemampuan ini ditunjukkan oleh besarnya nilai pKa dari suatu asam tersebut.
Semakin kecil nilai pKa yang dimiliki, maka semakin mudah asam tersebut
melepaskan ion hidrogennya sehingga semakin besar keasamannya. Berdasarkan

nilai pKa yang dimiliki, maka asam nitrat dan asam perklorat merupakan asam
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yang kuat dengan nilai pKa bertutur-turut sebesar -1,3 dan -7. Oleh karena itu,
dengan menggunakan kedua jenis asam kuat tersebut, maka kekuatan keasaman
dari larutan dapat bertambah besar sehingga kemampuan mengoksidasi senyawa
organik bertambah besar pula.

Untuk menentukan ada tidaknya pengaruh variasi zat pengoksidasi
ternadap perolehan kadar logam digunakan analisis secara statistik. Data yang
diperoleh kemudian dianalisis dengan one way anova. Uji statistik dengan one
way anova menggunakan taraf signifikansi sebesar 95%. Kemudian dilakukan
pengujian hipotesis:

1. H, = 0, berarti tidak ada pengaruh antara variasi zat pengoksidasi terhadap
perolehan kadar logam.

2. Hi # 0, berarti ada pengaruh antara variasi zat pengoksidasi terhadap
perolehan kadar logam.

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

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

Tabel 4.4 Hasil uji one way anova pengaruh variasi zat pengoksidasi terhadap
perolehan kadar logam Timbal dalam sampel tanaman rimpang

Sum of Mean

Squares df Square F Sig.
Between 9.191 1 0.191| 18901|  .012
Groups
Within  Groups 1.945 4 486
Total 11.136 5

Berdasarkan tabel 4.3 dengan menggunakan tingkat kesalahan 0,05 maka
diperoleh nilai F hitung sebesar 18,901 sedangkan nilai F tabel sebesar 18,51,

maka sesuai aturan dimana F hitung > F tabel maka H, ditolak dan H; diterima,
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artinya terdapat pengaruh yang signifikan antara variasi zat pengoksidasi dengan
kadar logam timbal (Pb) dalam tanaman rimpang. Untuk uji statistik terhadap
variasi zat pengoksidasi dengan kadar logam tembaga (Cu) dapat dilihat sebagai
berikut:

Tabel 4.5 Hasil uji one way anova pengaruh variasi zat pengoksidasi terhadap
perolehan kadar logam Tembaga dalam sampel tanaman rimpang.

Sum of Mean

Squares df Square F Sig.
Betweej 015 1 015| 022 890
Groups
Within Groups 2.728 4 .682
Total 2.743 5

Berdasarkan tabel 4.4 dengan menggunakan tingkat kesalahan 0,05 maka
diperoleh nilai F hitung sebesar 0,022 sedangkan nilai F tabel sebesar 18,51, maka
sesuai aturan dimana F hitung < F tabel maka H, diterima, artinya tidak terdapat
pengarun yang signifikan antara variasi zat pengoksidasi dengan kadar logam
tembaga (Cu) dalam tanaman rimpang.

Hasil uji statistik menunjukkan bahwa terdapat pengaruh yang signifikan
dalam penggunaan variasi zat pengoksidasi yang digunakan untuk analisis jenis
logam timbal dalam sampel tanaman rimpang. Sedangkan untuk jenis logam
tembaga pengaruh variasi zat pengoksidasi tidak berpengaruh signifikan terhadap
kadar logam yang diperoleh. Logam tembaga (Cu) berikatan dengan senyawa
kompleks organik membentuk ikatan logam yang kuat ikatannya lebih lemah dari
ikatan ionik ataupun ikatan kovalen, sehingga ketika bereaksi dengan asam, ikatan
logamnya pun mudah terlpas membentuk ion Cu®. Suaniti (2007)
membandingkan kestabilan logam Pb dan Cu yang memiliki ligan EDTA dimana
konstanta kestabilan Pb lebih kecil dari pada dengan Cu. Hal ini disebabkan oleh

konfigurasi elektron Pb (5d'°6s?6p?) yang menjadi Pb?* dengan melepaskan 2
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elektron sehingga terbentuk 5d'°6s?. Sedangkan Cu melepas 2 elektron menjadi
Cu?** sehingga terbentuk 3d°4s®. Berdasarkan hal tersebut maka pasangan elektron
dari senyawa organik lebih stabil menjadi ligan dari Cu** dari pada Pb**.
Kestabilan atom pusat dalam mengikat ligan — ligannya dipengaruhi oleh muatan
inti efektif atom pusatnya. Semakin besar nilai muatan inti efektif dari suatu atom
maka semakin besar pula kemampuannya untuk mengikat ligan membentuk
kompleks yang stabil (Effendy. 2013). Nilai muatan inti efektif ion Cu®* jauh
lebih besar dibandingkan muatan inti efektif ion Pb?*. Selain itu kuat ikatan logam
dapat dibandingkan dengan besar kecilnya jari — jari atom pusat dari kompleks
tersebut. Atom Cu memiliki jari — jari atom yang jauh lebih kecil dibandingkan
atom Pb yang memungkinkan atom Cu memiliki kuat ikatan yang jauh lebih besar
dari pada atom Pb. Pasca proses destruksi kestabilan yang dimiliki oleh logam Cu
dan Pb tidak berubah. Hal ini menyebabkan logam Cu mudah berikatan dengan
senyawa asam membetuk Cu-(NOs),. Menurut Huheey (1993) setiap logam
dimungkinkan mengalami ikatan antara situs aktif dari senyawa organik dengan
atom H dari H,O yang terikat pada ion logam, sehingga terjadi interaksi untuk
membentuk ikatan hidrogen. lkatan hidrogen yang terbentuk ini relatif lemah jika
dibandingkan dengan ikatan kovalen atau ikatan ion. Namun tidak semua ikatan
logam Cu dan Pb putus dengan penambahan asam, ada kemungkinan logam Cu
dan Pb yang masih tertinggal setelah mengalami oksidasi, hal tersebut diduga
karena adanya interaksi logam Pb dan Cu yang terikat secara kuat dengan gugus
sulfidril dari asam amino yang tidak dapat diputus ikatannya karena bersifat stabil
(Suaniti. 2007). Sehingga perubahan variasi komposisi dari zat pengoksidasi tidak

memberikan dampak yang signifikan ternadap kadar logam tembaga yang berhasil
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terdestruksi. Oleh sebab itu jenis dan komposisi zat pengoksidasi yang digunakan
harus sesuai, sehingga proses destruksi akan berjalan dengan baik dan maksimal.
Hasil dari penentuan variasi zat pengoksidasi terbaik ini kemudian digunakan
untuk menentukan konsentrasi logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam lima
jenis tanaman rimpang, Vaitu jahe, kunyit, kencur, temukunci, dan lengkuas.
4.6  Penentuan Kadar Logam Pada Sampel

Penentuan kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dalam lima jenis
sampel tanaman rimpang menggunakan metode destruksi basah refluks dengan
zat pengoksidasi terbaik yaitu HNO3 + HCIO,4 (2:1). Penelitian ini menggunakan
sampel jahe, kunyit, kencur, temukunci dan lengkuas. Kadar logam tembaga dan

timbal pada kelima jenis sampel dapat dilihat pada diagram berikut:

12 4

10
8 -
6 - B logam tembaga
B [ogam timbal
4
2 h
0 — -

Jahe kunyit kencur temukunci lengkuas

Kadar logam (mg/kg)

Gambar 4.3 Grafik kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) pada lima jenis
rimpang
Berdasarkan gambar 4.3 diketahui bahwa kadar dua jenis logam dalam
lima jenis sampel tanaman rimpang sangat bervariasi. Pada jenis rimpang jahe

diketahui kadar logam tembaga rata — rata sebesar 4,273 mg/kg sedangkan untuk
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kadar logam timbalnya sebesar 3,782 mg/kg. Untuk kadar logam tembaga dan
timbal pada kunyit rata — rata sebesar 4,967 mg/kg dan 9,015 mg/kg. Kadar logam
tembaga dan timbal pada kencur berturut — turut sebesar 4,570 mg/kg dan 9,983
ma/kg. Kadar logam tembaga dan timbal pada temukunci sebesar 4,273 mg/kg
dan 3,832 mg/kg. Sedangkan untuk lengkuas kadar logam tembaga dan timbalnya
sebesar 4,059 mg/kg dan 9,918 mg/kg. Dari hasil analisis tersebut diketahui kadar
logam tembaga pada kelima jenis sampel relatif menujukan nilai yang sama.
Sedangkan untuk kadar logam timbal pada kelima sampel menunjukan nilai yang
bervariasi, tiga jenis sampel rimpang vyaitu kunyit, kencur, dan lengkuas
menunjukan nilai  kontaminasi logam tinggi yang tinggi. Kontaminasi logam
tembaga dan timbal pada tanaman rimpang dapat disebabkan oleh beberapa
faktor, diantaranya media tanam, pupuk, polusi udara dan air yang digunakan.
Perpindahan logam dari tanah ke tanaman tergantung komposisi dan pH
tanah. Tanaman dapat menyerap logam pada saat kondisi kesuburan tanah tinggi
dan banyaknya kandungan bahan organik. Logam tidak akan larut dalam tanah
jika tanah tidak terlalu asam. Keasaman tanah disebabkan oleh banyaknya
kandungan pupuk dan sisa peptisida yang digunakan untuk mempercepat proses
pertumbuhan dan mengurangi serangan hama. Dalam penelitian yang dilakukan
oleh Parmiko dkk (2014) pupuk kimia jenis NPK dan TSP mengandung logam
berat Cu dan Zn, sehingga pemakaian pupuk tersebut harus dilakukan dengan
cara yang tepat. Polusi dari kendaraan bermotor juga penyebab perpindahan
cemaran logam dari udara ke tanaman. Logam timbal yang ada diudara dapat
terabsob oleh tanah dan mengendap di dalamnya, sehingga ketika tanah tersebut

ditanami tanaman, logam timbal yang ada di dalamnya akan mencemari tanaman
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tersebut. Sedangkan pencemaran di air terjadi akibat limbah pabrik dan limbah
rumah tangga yang di buang langsung ke saluran irigasi tanpa proses pengolahan.
Sehingga ketika air tersebut akan mencemari tanah dan terabsob oleh tanaman.

Hasil analisis yang telah dilakukan memberikan informasi bahwa lima
jenis tanaman rimpang yang beredar di masyarakat positif terkontaminasi logam
tembaga dan timbal, dengan rata — rata nilai kontaminan diatas ambang batas yang
telah ditetapkan oleh Standar Nasional Indonesia (SNI) yaitu O mg/kg untuk
cemaran logam timbal tetapi untuk logam tembaga masih dibawah ambang batas
cemaran Yyaitu sebesar 30 mg/kg.
4.7 Kajian Hasil Analisis Dalam Perspektif Islam

Salah satu mukjizat Al Quran ialah perhatiannya terhadap persoalan
pangan sebagai unsur penting dalam kehidupan manusia. Islam memberikan
perhatian khusus terhadap masalah pangan dalam kehidupan manusia mulai dari
bentuk hingga kandungan bahan pangan yang dikonsumsi. Terdapat sejumlah ayat
dalam Al Quran yang secara umum berbicara tentang pangan dan kaidah-kaidah
yang menjadi acuan standar mutu pangan serta metode-metode penjaminannya.

Bahan pangan yang sering dikonsumsi manusia adalah tumbuhan. Bagian
tumbuhan yang dikomsumsi manusia tidak hanya sebatas batang, daun, dan
buahnya saja. Manusia juga menggunakan akar tanaman (rimpang) untuk
dijadikan sumber makanan ataupun produk non pangan. Salah satu jenis akar —
akaran yang disebutkan dalam Al Quran yaitu jahe, sebagaiman firman Allah

dalam surah Al — Insan ayat 17:
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Artinya: “Di dalam surga itu mereka diberi minum segelas (minuman) yang
campurannya adalah jahe.”

Fungsi pangan yaitu untuk menjaga keberlangsungan hidup dan menjaga
agar makhuk hidup sehat lahir dan batin. Kualitas makanan yang dikonsumsi
dapat berpengaruh terhadap kualitas hidup dan perilaku makhluk hidup itu
sendiri. Oleh karena itu, setiap makhluk hidup harus berusaha untuk mendapatkan
makanan yang baik seperti firman Allah SWT dalam QS. Al Maaidah ayat 88:
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Artinya: “Dan makanlah makanan yang halal lagi baik dari apa yang Allah
telah rezekikan kepadamu, dan bertakwalah kepada Allah yang kamu beriman
kepada-Nya.”

Penelitian tentang penetuan logam timbal (Pb) dan tembaga (Cu) dalam
lima jenis tanaman rimpang didapatkan hasil kadar rata — rata kedua logam pada
hasil destruksi sampel sebagai berikut: jahe diketahui memiliki kadar logam
tembaga rata — rata sebesar 4,273 mg/kg sedangkan untuk kadar logam timbalnya
sebesar 3,782 mg/kg. Untuk kadar logam tembaga dan timbal pada kunyit rata —
rata sebesar 4,967 mg/kg dan 9,015 mg/kg. Kadar logam tembaga dan timbal pada
kencur berturut — turut sebesar 4,570 mg/kg dan 9,983 mg/lkg. Kadar logam
tembaga dan timbal pada temukunci sebesar 4,273 mg/kg dan 3,832 mg/kg.
Sedangkan untuk lengkuas kadar logam tembaga dan timbalnya sebesar 4,059
mg/kg dan 9,918 mg/kg.

Menurut perspektif Islam, kelima jenis rimpang yang dianalisis dalam
penelitian ini tidak baik untuk dikonsumsi, karena tidak memenuhi standart

proporsional yang telah ditetapkan oleh SNI. Setyawan (2004) menyatakan bahwa
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logam timbal (Pb) memang tidak dibutunkan oleh tubuh manusia sehingga bila
makanan mengandung cemaran logam timbal masuk dalam tubuh, akan
terakumulasi dalam tubuh dan menggangu system syaraf. Logam timbal (Pb)
sangat berbahaya bila terakumulasi dalam tubuh bayi dan anak — anak, karena
dapat menyebabkan gangguan mental dan penurunan kecerdasan. Sedangkan
kadar logam tembaga dalam kelima sampel masih berada dalam standar
proposional yang ditetapkan oleh SNI. Tembaga merupakan logam yang bersifat
esensial terutama pada tubuh hewan dan manusia akan tetapi jika di konsumsi
secara berlebihan maka akan bersifat racun terhadap tubuh karena tidak

mampunya tubuh menyerap tembaga yang berlebih.
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BAB V
PENUTUP
Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian terhadap kadar logam timbal dan tembaga

pada tanaman rimpang secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

1.

2.

Sl

5.2

Zat pengoksidasi terbaik logam timbal dan tembaga pada sampel rimpang
dengan destruksi basah refluks adalah HNO3; + HCIO,4 (2:1).

Analisi kadar logam tembaga pada jahe, kunyit, kencur, temukunci, dan
lengkuas, berturut — turut sebesar 4,273 mglkg, 4,967 mg/kg, 4,570
mg/kg., 4,273 mg/kg dan 4,059 mg/kg.

Analisis Kadar logam timbal pada pada jahe, kunyit, kencur, temukunci
dan lengkuas, berturut — turut sebesar 3,782 mg/kg, 9,015 mg/kg, 9,983
mg/kg, 3,832 mg/kg dan 9,918 mg/kg.

Saran

Berdasarkan pada penelitian yang dilakukan, ada beberapa hal yang perlu

dilakukan untuk memperbaiki dan mengembangkan penelitian sebelumnya, antara

lain:

Perlu dilakukan analisis kadar logam berat seperti arsen dan merkuri yang
terdapat pada sampel tanaman rimpang.

Perlu dilakukan analisis terhadap produk olahan rimpang, seperti makanan
—minuman herbal, bumbu masakan, dan jamu tradisional.

Dilakukan uji lanjutan dengan pendestruksi dan variasi komposisi yang

berbeda menggunakan metode destruksi basah menggunakan microwave.
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LAMPIRAN

Lampiran 1: Rancangan Penelitian

Preparasi Sampel

—> Sampel dikeringkan,

!

kemudian diambil 5 gram dan
dihaluskan

Pengaturan Spektrofotometer Serapan
Atom (SSA) Logam Cu dan Pb

!

Pembuatan Larutan Standar Cudan Pb

}

Preparasi Sampel Menggunakan Variasi komposisi zat
pendestruksi HNO3 + HCIO4 (2:1) dan (4:1)

A
Variasi komposisi zat
pendestruksi terbaik
untuk analisis logam
tembaga (Cu) dalam
sampel rimpana.

Penentuan Kadar Logam Tembaga (Cu)
dalam Sampel jahe, kunyit, kencur,
lengkuas, dan temukunci

A
Variasi komposisi zat
pendestruksi terbaik
untuk analisis logam

Timbal (Pb) dalam
samnel rimnana

.

Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb)
dalam Sampel jahe, kunyit, kencur,
lengkuas, dan temukunci

Hasil

66




67

Lampiran 2: Diagram Alir

1. Preparasi Sampel Campuran

Tanaman Rimpang

— Dikeringkan hingga kadar airnya max 12 %

—ditimbang masing-masing sampel tanaman rimpang (jahe, Kunyit,
kencur, lengkuas, dan temukunci) dengan neraca analitik sebanyak 5
gram

—dicampur hingga homogen

—ditumbuk hinggan halus dan tercampur sempurna

Sampel Campuran

2. Pengaturan Alat Spektrometri Serapan Atom (SSA)
(@) Logam Pb
Alat SSA

— diatur panjang gelombang 217 nm
— diatur laju alir asetilen 2,0 L/menit
— diatur laju alir udara 10,0 L/menit
— diatur kuat arus HCI 10,0 pA

— diatur lebar celah 0,7 nm

diatur tinggi burner 2,0 mm

Hasil
(b) Logam Cu
Alat SSA

— diatur panjang gelombang 324,7 nm
— diatur laju alir asetilen 2,5 L/menit
— diatur laju alir udara 13,5 L/menit
— diatur kuat arus HCI 10,0 pA

— diatur lebar celah 0,5 nm

— diatur tinggi burner 13,0 mm

Hasil
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3. Pembuatan Larutan Standar
(@) Timbal

Larutan induk Pb 1000 ppm

— diambil 1 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL
— diencerkan menjadi 10 ppm sampai tanda batas

Larutan Induk Timbal 10 ppm

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

— dianalisis sederatan larutan standar Pb dengan Spektrofotometri

Serapan Atom (SSA) degan panjang gelombang 217 nm

Hasil

(b) Tembaga

Larutan induk Cu 1000 ppm

— diambil 1 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL
— diencerkan menjadi 10 ppm sampai tanda batas

Larutan Induk Tembaga 10 ppm

— diambil 1 mL; 2 mL; 3 mL dan 4 mL masing-masing di masukkan
dalam 50 labu ukur mL dan diencerkan sampai tanda batas,
sehingga diperoleh larutan seri standar Cu 0,2 mg/L; 0,4 mg/L; 0,6
mg/L dan 0,8 mg/L

— dianalisis sederatan larutan standar Cu dengan Spektrofotometri
Serapan Atom (SSA) degan panjang gelombang 324,7 nm

Hasil
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4.  Penentuan Logam Tembaga (Cu) dan Timbal (Pb) Dengan variasi

komposisi zat pongoksidasi terbaik

Sampel Campuran

— ditimbang 1 gram sampel rimpang hasil preparasi
__ ditambahkan dengan 15 mL HNO3; 65% p.a dan HCIO, di dalam
refluks dengan variasi komposisi pelarut sebagai berikut:

Variasi Kadar Logam Kadar Logam
Komposisi Tembaga Timbal
HNO3 : HCIO4 il 2 3 1 2 3
24
41

— dipanaskan dengan suhu 100°C hingga larutan jernih

— didinginkan larutan hasil refluks sampai suhu kamar

— disaring dengan kertas Whatman 42

— dimasukkan ke dalam labu takar 50 mL

— diencerkan dengan menggunakan HNO3 0,5 M sampai tanda batas

— diukur  kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dengan
— menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Hasil
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5. Penentuan Kadar Logam Tembaga (Cu) dan Timbal (Pb) dalam Sampel

tanaman rimpang dengan Jenis Berbeda

Sampel Campuran

— ditimbang 1 gram masing-masing sampel tanaman rimpang

— dianalisis  dengan  menggunakan  metode  destruksi dan  zat
pengoksidasi terbaik. Sehingga didapatkan variasi seperti tabel
berikut:

Kadar Logam | Kadar Logam
Tembaga Timbal
L 2 3 1 2 3

Jenis
Rimpang

Jahe
Kunyit
Kencur
Lengkuas
Temukunci

— dilakukan uji kadar logam tembaga (Cu) dan timbal (Pb) dengan
menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)
— dilakukan pengulangan prosedur sebanyak 3 kali ulangan dari masing-

masing jenis rimpang

Hasil
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Lampiran 3: Perhitungan

1. Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)
Membuat larutan standar 10 mg/L dari larutan stok 1000 mg/L
M1 xV1=MyXxV;
1000 mg/L x V1 =10 mg/L x 100 mL

1000 %mL

Vl =
1000mg/L

V, =1mL
Jadi, larutan standar 10 mg/L dibuat dari 1 mL larutan stok 1000 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M.dalam labu takar 100 mL.
10 mg/L menjadi beberapa sederetan larutan standar sebagai berikut :
» 0.1 mg/L
M1 xVi=My xV,
10 mg/L x Vi = 0,1 mg/L x 50 mL

529 mL
Vl =L

10mg/L
V; =05mL

Jadi, larutan standar 0,1 mg/L dibuat dari 0,5 mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL.
> 0.2mg/L
M1 X V1= Mz x V>
10 mg/lL x V1 = 0,2 mg/L x 50 mL

10% mL
Vl =

10 mg/L
Vi=1mL

Jadi, larutan standar 0,2 mg/L dibuat dari 1 mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..
» 0,4 mg/L
M1 xV1=MyXxV;
10 mg/L x V1 =0,4 mg/L x 50 mL
2078 mlL
10 mg/L

Vi=2mL

\
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Jadi, larutan standar 0,4 mg/L dibuat dari 2mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..
> 0,8 mg/L
M1 xV1=MyxV;
10 mo/L x V1 = 0,8 mg/L x 50 mL
_40-%mlL
10mg/L
Vi=4mL
Jadi, larutan standar 0,8 mg/L dibuat dari 4 mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..
> 1,4 mg/L
M1 xVi=My xV,

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

Vi

SO%mL
V1:

10 mg/L
V;=7mL

Jadi, larutan standar 1,4 mg/L dibuat dari 7 mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..

2. Pembuatan Kurva Standar Tembaga (Cu)
1000 mg/L menjadi 10 mg/L
M1 X V1 =M, x V3
1000 mg/L x Vi =10 mg/L x 100 mL

1000%7»@

Vl =
1000 mg/L

V, =1mL
Jadi, larutan standar 10 mg/L dibuat dari 1 mL larutan stok 1000 mg/L yang
diencerkan dalam takar 100 mL dengan HNO3 0,5 M.
10 mg/L menjadi beberapa sederetan larutan standar sebagai berikut :
» 0.2 mg/L
Mi xV1i=M;xV;
10 mg/L x V1 =0,2 mg/L x 50 mL
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v 10% mL
1710 mg/L
V;=1mL

Jadi, larutan standar 0,2 mg/L dibuat dari 1 mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..
» 0,4 mg/L
M1 X V1= Mz XxV;
10 mg/L x V1 = 0,4 mg/L x 50 mL

Ly
_ZOL mL

" 10mg/L
Vi=2mL
Jadi, larutan standar 0,4 mg/L dibuat dari 2mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..
» 0,6mg/L
M1 xV1= My XV,
10 mg/L x V1 = 0,6 mg/L. x 50 mL

Vi

mg
_ 30 o mL
10 mg/L

Vi=3mL

Vi

Jadi, larutan standar 0,6 mg/L dibuat dari 3 mL larutan 10 mg/L yang

diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..
» 0,8 mg/L

M1 X V1= Mz x V>

10 mg/L x V1 =0,8 mg/L x 50 mL
_40=%mL

10mg/L
V;=4mL

Jadi, larutan standar 0,8 mg/L dibuat dari 4 mL larutan 10 mg/L yang
diencerkan dengan HNO3 0,5 M dalam labu takar 50 mL..

Vi

3. Pembuatan HNO3 0,5 M

% X10Xp
Mr

M=



65 x10 x 1,4%

63 g/mol

=144 M
M;xVi=My,xV,
14,4 x V; = 0,5 x 500

V.= 500x0,5
14,4
V, =17,36 mL

Hasil Uji Linearitas Dan Sensitivitas

Standar logam Pb

absorbansi

kurva Pb

y =0,0458x+0,0039

® absorbansi

Linear (absorbansi)

0 I .
0,01 0,5

Konsentrasi (mg/L)

a. Linearitas ditunjukkan dengan nilai R? = 0,9657

b. Sensitivitas ditunjukkan dengan nilai slope (kemiringan) = 0,0497

Standar logam Cu
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75

kurva Cu
0,25 -
| y =0,2529x+0,001
0,2 R = 0,9998
015
(7]
c
©
2 o041
3
=
0,05
0 T T T T
) g™ 04 o™ a8
-0,05 -

Konsentrasi (mg/L)

® absorbansi

Linear (absorbansi)

a.
b.

Linearitas ditunjukkan dengan nilai R? = 0,9997

Sensitivitas ditunjukkan dengan nilai slope (kemiringan) = 0,2545

5. Hasil Uji Akurasi
a. Standar logam timbal

0,1 ppm
y =0,0458x + 0,0039
0,0095 = 0,0458x + 0,0039
0,0095 - 0,0039 =0,0458x
X =0,1222
% recovery = % x 100%
=122%
0,2 ppm
y =0,0458x + 0,0039
0,0161 = 0,0458x + 0,0039
0,0161 - 0,0039 =0,0458x
X =0,2663
% recovery = % x 100%
=133%

0,4 ppm
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y =0,0458x + 0,0039
0,0257 = 0,0458x + 0,0039
0,0257 - 0,0039 =0,0458x
X =0,4759
% recovery = % x 100%
=119%
e 0,8 ppm
y = 0,0458x + 0,0039
0,0396 = 0,0458x + 0,0039
0,0396 - 0,0039 =0,0458x
X =0,7794
% recovery = % x 100%
=97%
e 14ppm
y = 0,0458x + 0,0039
0,0669 = 0,0458x + 0,0039
0,0669 - 0,0039 =0,0458x
X =1,3755
% recovery = % x 100%
= 98%
b. Standar logam tembaga
e 0,2ppm
y =0,2629x + 0,001
0,0521 =(,2629x + 0,001
0,0521- 0,001  =0,2629x
X =0,2020
% recovery = % x 100%
=101%
e 0,4ppm

y =0,2629x + 0,001
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0,1030 =0,2629x + 0,001
0,1030- 0,001  =0,2629x

X =0,4033
% recovery = 24033 PP ' 100%
0,4 ppm
=101%
e 0,6 ppm
y =0,2629x + 0,001
0,1537 =0,2629x + 0,001
0,1537- 0,001  =0,2629x
X =0,6037
% recovery = 20037PPT » 100%
0,6 ppm
=101%
e 0,8 ppm
y =0,2629x + 0,001
0,2020 =0,2629x + 0,001
0,2020- 0,001  =0,2629x
X =0,7947
% recovery = L7 PP o 100%
0,8 ppm
=99%
6. Hasil Uji Kadar Air Sampel
No | Jenis Rimpang Kadar air setalah pengeringan (%)
1 Jahe 10%
2 Kunyit 3%
3 Kencur 4%
4 Lengkuas 11%
5 Temukunci 7%

Perhitungan Kadar Air

. . berat sampel basah)—(berat sampel keri
% kadar air sampel kering = 2 Sampzeij‘:aznp(ele;;;‘;mpe 719) 1 100%

a. Jahe

Berat cawan = 65,44 gr



Berat sampel basah + cawan = 75,648 gr

Berat sampel kering + cawan = 74,733 gr

. 75,648 gr 65,44 gr) (74,733 gr—6544
% kadar air jahe = 722489 9)-(74733 9 9 % 100%
(74,733 gr—65,44 gr)

=10%
b. Kunyit
Berat cawan = 65,457 gr
Berat sampel basah + cawan = 75,494 gr

Berat sampel kering + cawan = 75,165 gr

_ (75,494 gr —65,457 gr )—(75,165 gr—65457 gr)

% kadar air kunyit i x 100%
=3%
c. Kencur
Berat cawan = 55,25 gr
Berat sampel basah + cawan = 65,283 gr
Berat sampel kering + cawan = 64,903 gr
% kadar air kencur _ gr—(::,:jgg;::;654'1-2‘;0‘9357”—55,25g 2 x 100%
= 4%
d. Lengkuas
Berat cawan = 56,96 gr
Berat sampel basah + cawan = 66,057 gr
Berat sampel kering + cawan = 65,13 gr
% kadar air lengkuas = 2005787~ 569691)~(51391-569691) 4 ()0

(65,13 gr—56,96 gr)

=11%

e. Temukunci
Berat cawan = 53,73 gr
Berat sampel basah + cawan = 63,93 gr

Berat sampel kering + cawan = 63,23 gr
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% kadar air Temukunci=

(63,93 gr — 53,73 gr)-(63,23 gr—53,73 gr)

(63,23 gr—53,73 gr)

=7%

x 100%
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7. Perhitungan Kadar Logam Pb dan Cu Dalam Sampel Hasil Destruksi

a. Kadar yang terbaca instrument

No | Pelarut kadar logam dalam larutan sampel (mg/L)
Tembaga Timbal
| J i | I i
1 | HNOs+ HCIO,4 | 0,091 | 0,116 | 0,128 | 0,109 | 0,105 | 0,143
2 E—IZII\JI%)3+ HCIO, | 0,101 | 0,102 | 0,126 | 0,071 | 0,065 | 0,07
(4:1)

b. Kadar sebenamya

No | Pelarut kadar logam dalam larutan sampel (mg/kg)
Tembaga Timbal
I I Il I I Il
1 | HNOs+ HCIO4 | 4,504 | 5,742 | 6,336 | 5,396 | 5,25 | 6,559
2 I(-|2|.\}2)3+ HCIO,4 | 5,00 | 5,049 | 6,237 | 3,514 | 3,25 | 3,465
(41)

Pelarut HNO3+ HCIO,4 (2:1)

Konsentrasi sebenarnya = (konsentrasi hasil pembacaan x Fp) / berat sampel

Kadar logam Tembaga

(0,091%)x 5x1072 1L

Cohilg= = 4,504 mg/kg

1,01x 1073 Kg

(0,116%)x 5x10 2L

C12 = To1x10Kg = 5,742 mg/kg
(0,128@)x 5x1072L
C13 = Lo = 6,336 mg/kg
1,01 x 10-3Kg
Kadar logam Timbal
(0,1o9ﬂ)x 5x1072L
P11 = L = 5,396 mg/kg
1,01 x 10-3 Kg
(O,lOSﬂ)x 5x1072L
P12 = L = 5,25 mg/kg

1,01 x 10"3 Kg
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0,143—= )x —2L
P13 = ( "zg) 5x10

= 7,079 mg/kg

1,01 x 10~3 Kg

e Pelarut HNO3+ HCIO,4 (4:1)

Kadar logam Tembaga

(0,101%)x 5x1072L

C21 = 01 % 107 Kg = 5,00 mg/kg

(0,102%):: 5x1072L

C22 = T AT TR 5,049 mg/kg

(0,126%)x 5x1072L

G23.= ey 1 6,237 mg/kg
Kadar logam Timbal

(0,07129)x 5 x 1021
P21 = - = 3,514 mg/kg

1,01 x 10-3 Kg

(0,065%)x 5x1072L

2= 1,01 x10-3 Kg = 3,250 mg/kg

(0,070@)x 5x1072L
P3= e = 3,465 mg/kg
1,01 x 10-3 Kg

8. Perhitungan Kadar Logam Pb dan Cu Dalam Masing — Masing

Sampel Rimpang

a. Kadar yang terbaca instrument
Jenis Kadar Logam Tembaga (mg/L) Kadar Logam Timbal (mg/L)
Rimpang i 2 3 1 2 3
Jahe 0,089 0,084 0,086 0,07 0,081 0,079
Kunyit 0,089 0,11 0,102 0,181 0,191 0,178
Kencur 0,096 0,089 0,092 0,205 0,201 0,205
Lengkuas 0,076 0,085 0,085 0,192 0,204 0,203
Temukunci 0,086 0,089 0,084 0,074 0,08 0,079
b. Kadar sebenarnya




81

_ Kadar Logam Timbal
Jenis Kadar Logam Tembaga (mg/kg) (mgkg)
Rimpang
1 2 3 1 2 3
Jahe 4,405 4117 4,257 3,465 3,970 3,910
Kunyit 4,362 5,392 5,049 8,872 9,362 8,811
Kencur 4,660 4,405 4,509 9,951 9,950 10,049
Lengkuas 3,762 4,25 4,207 9,504 10,2 10,495
Temukunci 4,215 4,405 4,158 3,627 3,960 3,910
e Jahe
Kadar logam Tembaga
0,089—2)x5x 1072 L
_ (oams _ 5
J11 = T = 4,405 mg/kg
Pl (0,084%)x sEgio el " «
J12 = " BL” = 4,117 mg/kg
| | (0,086%)x 5x1072L «
IS 1,01 x 1073 Kg =
Kadar logam Timbal
_ (0,07%)x o 20mE & 2l "
Jel = 1,01 x1073Kg 465 mgkg
_ (0,081%)x 5 iR ot
Jez = 1,02x103kg MW GELE
A (0,79%)x 5x107%L S0
J13 = 1,01x103 kg my/kg
o  Kunyit
Kadar logam Tembaga
0,089=2)x5x 1072 L
_ (oams _ .
K11 = a0 ke 4,362mg/kg
_ (0,11%)x 5x107%L
K12 = Torx10 ke 5,392 mg/kg
(0,10228)x 5x107% L
K13 = L = 5,049 mg/kg

1,01x 1073 Kg

Kadar logam Timbal




(0,181 %)x 5x1072 L

K21 = i
1,02 x 10~3 Kg
(0,191%)x 5x1072 L
K22 = ~
1,02 x 10~3 Kg
(0,178 %)x 5x1072 L
K23 = >
1,01 x 1073 Kg
Kencur

Kadar logam Tembaga

0,096 -2 )x 2
( "Zg) 5x10~

711 = >
1,03 x 1073 Kg
(0,0,89%)x 5x 107 2L
712 = -
1,01 x 1073 Kg
(0,092 %)x 5x1072 L
ZAE =

1,02 x 1073 Kg

Kadar logam Timbal

(0,205%)9: 5x1072L

721 = .
1,03 x 1073 Kg
(0,20 1%);: 5x1072L
722 = d
1,01 x 1073 Kg
(0,205%);: 5x1072L
723 = &
1,02 x 1073 Kg
Lengkuas

Kadar logam Tembaga

(0,076%)x 5x10°2L

L11 = -
1,01 x 10 Kg
(0,0,85%)x 5x1072L
L12 = d
1,00 x10™° Kg
(0,0,85%)x 5x1072L
L13 =

1,01 x 1073 Kg

Kadar logam Timbal

(0,192 %)x 5x1072 L
1,01 x 1073 Kg

L21 =

(0,204%)x 5x1072L
1,00 x 1073 Kg

L22 =

= 8,872 mg/kg

= 9,362 mg/kg

= 8,811 mg/kg

= 4,660mg/kg

= 4,405 my/kg

= 4,509 mg/kg

= 9,951 mg/kg

= 9,950 mg/kg

= 9,951 mg/kg

= 3,762mg/kg

= 4,25 mg/kg

= 4,207 mg/kg

= 9,504 mgkg

= 10,2 mg/kg
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(0,203%)x 5x 10721

L23 = x0T kg 10,049 mg/kg
e Temukunci
Kadar logam Tembaga

(0,086%% 5x 10721

T11 = P = 4,215mg/kg
(0,0,89%% 5x10°2L

TIR= ot Ao 1l = 4,405 mg/kg
(0,0,84%)36 5x10°21L

M3 = T i = 4,158 mg/kg

Kadar logam Timbal

(0,074%)x 5x 107 2L

RZE1N = LB R = 3,627 mg/kg
(0,08%% 5x10721L

2% = Tt BT R = 3,960 mg/kg
(0,079ﬂ)x 5x1072 L

el = L = 3,910 mg/kg

1,01 x 1073 Kg

9. Perhitungan pH campuran setiap variasi komposisi

KaHNO;:24 x 10" M HNO; : 144 M
KaHCIO,: 1 x 10’ M HCIO,: 11,63 M
[HTHNO;  :,/Ka * M (HNO3) [HTHCIO,  :/Ka = M (HCIO4)
24 x 14,4 /107 % 11,63
: 18,6 : 10784,25
+ +
[H] Campuran:—V1[H a1
v1+v2

[H] campuran HNO; : HCIO, (2:1)
(10 = 18,6) + (5 = 10784,25)

1045 = 3607,15
pH campuran HNO; : HCIO, (2:1)
- log [H']
. - log (3607,15) =-3,55
[H] campuran HNO; : HCIO, (4:1)
(12 % 18,6) + (3 * 10784,25) 217173

10+ 5



ONVIVIN 40 ALISHIAINN DINVTISI 31VLS NIHVAHEGI MITTVIN VNVINVIA 40 AAVA gl TVELNEGD
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:-log (2171,73) =-3,33

- log [H']

pH campuran HNO; : HCIO, (4:1)



Lampiran 4. Dokumentasi

Sampel Lengkuas

Sampel Temukunci

Proses Destruksi
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Sampel Jahe

Penyaringan Hasil
Destruksi

Hasil Destruksi
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