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ABSTRAK

Meyfian, Yusha Hasna. 2023. Analisis Kadar Timbal (Pb) Pada Kubis
(Brassica Oleraceae L.) dari Sentra 2 Kecamatan Kabupaten
Malang Menggunakan Metode Destruksi Basah Tertutup (Refluks)
secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Proposal Penelitian.
Program Studi Kimia Fakultas Sains dan Teknologi. Universitas Islam
Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Diana Candra
Dewi, M.Si; Pembimbing II: Rif’atul Mahmudah, M.Si,.

Kata Kunci: Brassica oleraceae L, timbal, destruksi refluks, spektroskopi
serapan atom

Kubis merupakan tanaman sayuran yang termasuk dalam genus Brassica,
kubis yang ditanam dipinggir jalan memungkinkan terpapar polusi asap
kendaraan bermotor. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kadar timbal (Pb)
pada sampel kubis pada Kecamatan Ngantang dan Pujon dengan destruksi basah
tertutup (refluks) secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dan mengetahui
hubungan kandungan logam Pb pada sayuran kubis di sekitar pinggir jalan.

Jenis penelitian yang dilaksanakan adalah experimental laboratory, sampel
yang digunakan adalah kubis, pengambilan sampel dilakukan dengan variasi
jarak yaitu 10 meter, 20 meter, dan 30 meter dari jalan raya di Kecamatan
Ngantang dan Kecamatan Pujon dengan variasi perlakuan sampel (tanpa
pencucian, pencucian, perendaman, perebusan). Kadar Pb dianalisis
menggunakan metode destruksi basah tertutup (Refluks) secara Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dengan menggunakan zat pengoksidasi terbaik yaitu HNO3
pekat 11,25 mL + H>SO4 pekat 3,75 mL (3:1).

Hasil penelitian yang telah dilakukan didapatkan kadar logam timbal (Pb)
dengan variasi jarak penanaman (10, 20, dan 30 meter) dan perlakuan sampel
(tanpa pencucian, pencucian, perendaman, dan perebusan) di Kecamatan
Ngantang berturut-turut jarak 10 meter sebesar 5,7 mg/Kg; 51 mg/Kg; 4,7
mg/Kg; dan 4,4 mg/Kg. jarak 20 meter sebesar 5,0 mg/Kg; 4,7 mg/Kg; 4,5
mg/Kg; dan 4,3 mg/Kg. jarak 30 meter sebesar 4,5 mg/Kg; 4,2 mg/Kg; 4,0
mg/Kg; dan 3,7 mg/Kg. Dan di Kecamatan Pujon berturut-turut jarak 10 meter
sebesar 2,1 mg/Kg; 1,6 mg/Kg; 1,2 mg/Kg; dan 1 mg/Kg. jarak 20 meter sebesar
1,5 mg/Kg; 1,2 mg/Kg; 1,0 mg/Kg; dan 0,7 mg/Kg. jarak 30 meter sebesar 1,4
mg/Kg; 1,0 mg/Kg; 0,9 mg/Kg; dan 0,4 mg/Kg. Berdasarkan hasil uji statistika
Two Way ANOVA didapatkan nilai sig < 0.005 dan Fniung > Ftave yang
menunjukkan bahwa variasi jarak dan perlakuan sampel berbeda nyata serta
berpengaruh secara signifikan terhadap kadar logam timbal (Pb).
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ABSTRACT

Meyfian, Yusha Hasna. 2022. Analysis of Lead (Pb) Levels in Cabbage
(Brassica Oleraceae L.) from Sentra 2 Kecamatan Malang Regency
Using Closed Wet Destruction (Reflux) Method by Atomic
Absorption Spectroscopy (AAS). Proposal. Chemistry Study Program,
Faculty of Science and Technology, Maulana Malik Ibrahim State
Islamic University Malang. Supervisor I: Diana Candra Dewi, M.Sc;
Supervisor II: Rif’atul Mahmudah, M.Si,.

Key words: Brassica oleraceae L, lead, reflux digestion, atomic absorption
spectroscopy

Cabbage is a vegetable plant that belongs to the Brassica genus. Cabbage
planted on the side of the road can be exposed to motor vehicle exhaust pollution.
This research aims to determine lead (Pb) levels in cabbage samples in Ngantang
and Pujon Districts using closed wet digestion (reflux) using Atomic Absorption
Spectroscopy (SSA) and determine the relationship between Pb metal content in
cabbage vegetables around the roadside.

The type of research carried out was experimental laboratory, the sample
used was cabbage, sampling was carried out at varying distances, namely 10
meters, 20 meters and 30 meters from the main road in Ngantang District and
Pujon District with variations in sample treatment (without washing, washing,
soaking , boiling). Pb levels were analyzed using the closed wet digestion
(Reflux) method using Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) using the best
oxidizing agent, namely 11.25 mL concentrated HNO3z + 3.75 mL concentrated
H2S04 (3:1).

The results of the research that has been carried out obtained lead (Pb)
levels with variations in planting distance (10, 20, and 30 meters) and sample
treatment (without washing, washing, soaking, and boiling) in Ngantang District,
respectively 10 meters spacing of 5 .7 mg/Kg; 5.1 mg/Kg; 4.7 mg/Kg; and 4.4
mg/Kg. distance of 20 meters of 5.0 mg/Kg; 4.7 mg/Kg; 4.5 mg/Kg; and 4.3
mg/Kg. distance of 30 meters of 4.5 mg/Kg; 4.2 mg/Kg; 4.0 mg/Kg; and 3.7
mg/Kg. And in Pujon District, the distance of 10 meters is 2.1 mg/Kg; 1.6
mg/Kg; 1.2 mg/Kg; and 1mg/Kg. distance of 20 meters by 1.5 mg/Kg; 1.2
mg/Kg; 1.0 mg/Kg; and 0.7 mg/Kg. distance of 30 meters of 1.4 mg/Kg; 1.0
mg/Kg; 0.9 mg/Kg; and 0.4 mg/Kg. Based on the results of the Two Way
ANOVA statistical test, sig values <0.005 and Fcount > Ftable indicate that
variations in sample spacing and treatment are significantly different and have a
significant effect on lead levels (Pb).
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BAB I

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kecamatan Ngantang dan Kecamatan Pujon merupakan salah satu dari 33
Kecamatan di Kabupaten Malang, Provinsi Jawa Timur. Kecamatan Ngantang
secara geografis terletak pada 112°21°497-112°22’86’BT dan 7°49°45’’-
7°56°03”” LS dengan ketinggian antara 500-700 m dari permukaan laut dan
memiliki iklim yang sejuk dengan suhu 20-27°C, memiliki luas wilayah sebesar
147,70 km?, jumlah penduduk sebesar 58,178 jiwa, dan produksi sayuran kubis
sebesar 47.333 kw (BPS, 2021). Sedangkan Kecamatan Pujon secara geografis
terletak pada posisi 112°26°117-112°28°29’BT dan 7°52°20°°-7°49°37"" LS
dengan ketinggian berada di sekitar 1200 m diatas permukaan air laut dan
memiliki iklim yang sejuk dengan suhu 17-23°C, memiliki luas kawasan sebesar
34,18 km?, jumlah penduduk sebesar 68.653 jiwa, dan produksi sayuran kubis
sebesar 88.689 kw (BPS, 2021).

Sayuran merupakan sumber pangan yang mengandung banyak vitamin dan
mineral yang secara langsung berperan penting dalam meningkatkan kesehatan.
Sayuran juga sangat dibutuhkan oleh tubuh untuk pertumbuhan dan untuk
memperlancar proses defeksi jika terdapat serat didalamnya seperti sayuran
kubis, wortel dan sebagainya. Kubis (Brassica oleracea L.) merupakan tanaman
sayuran yang termasuk dalam genus Brassica. Kubis banyak dibudidayakan oleh
para petani sayuran dan umum dikonsumsi oleh masyarakat luas di Indonesia,
terutama ditemui diberbagai rumah makan biasanya disajikan sebagai lalapan. Di
Indonesia, kubis umumnya ditanam di daerah pegunungan dengan ketinggian

1
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600-2.500 meter di atas permukaan laut (Suhono, 2010). Penanaman sayuran
kubis dipinggir jalan sangat berbahaya untuk di konsumsi karena diduga
terakumulasi oleh logam timbal yang berasal dari asap kendaraan bermotor,
sehingga dapat mempengaruhi keamanan dan kebersihan sayuran. Allah SWT

berfirman dalam surat Al-Maidah ayat 88:

o &2 1 }:, e 21 21 - o SGe d K z 4z % 0
I5lS™ Lo 3555 AT Slls &b & 1,855 AT ol W3l ey Oyin

Artinya: “Dan makanlah makanan yang halal lagi baik dari apa yang Allah telah
rezekikan kepadamu, dan bertakwalah kepada Allah yang kamu
beriman kepada-Nya. ”

Berdasarkan surat Al-Maidah ayat 88 diatas dapat dijelaskan bahwa
makanan halal merupakan makanan yang diperbolehkan untuk dikonsumsi dalam
syariat islam. Sedangkan makanan baik (thayyib) merupakan makanan yang
memiliki mutu dan kualitas yang baik, tidak merusak kesehatan pada manusia
dan tidak berbahaya apabila dikonsumsi. Penyebab dari makanan berbahaya salah
satunya adalah adanya cemaran logam berat timbal (Pb) pada sayuran kubis yang
menyebabkan sayuran tersebut tidak baik (thayyib) untuk dikonsumsi. Cemaran
logam berat timbal (Pb) pada sayuran memiliki ambang batas yang ditetapkan
oleh SNI 7387 Tahun 2009. Apabila sayuran kubis tercemar logam berat kurang
dari standar maka masih aman untuk dikonsumsi. Namun apabila sudah melebihi
standar maka berbahaya bagi tubuh manusia yang menyebabkan timbulnya
penyakit hingga kematian karena terjadi penumpukan logam timbal (Pb) dalam
tubuh manusia.

Sebagian besar di Kecamatan Ngantang dan Kecamatan Pujon sayuran

kubis ditanam dipinggir jalan yang padat oleh kendaraan bermotor sehingga
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kemungkinan sayuran kubis terkontaminasi oleh logam berat timbal (Pb) yang
disebabkan oleh asap kendaraan bermotor. Banyaknya timbal di udara yang
berasal dari asap knalpot kendaraan bermotor membentuk partikulat timbal yang
dapat masuk ke permukaan tanah dengan kandungan bahan organik dan
kesuburan tanah yang sedikit. Akibatnya, asap kendaraan bermotor diserap oleh
tanaman sayuran di dekat jalan raya, yang larut dengan air hujan dan terbawa
angin, sehingga menyebabkan debu jatuh ke permukaan daun.

Kandungan logam timbal (Pb) dapat berasal dari tanah sekitar 5-25 mg/kg
(Sudarmadji dkk, 2006). Menurut Alloway (1995) logam Pb yang berasal dari
pupuk fosfat sebesar 7-225 mg/kg, pupuk kompos sebesar 1,3-2240 mg/kg,
pupuk nitrat sebesar 2-27 mg/kg, pupuk kandang sebesar 1,1-27 mg/kg, dan
pupuk kapur sebesar 20-1250 mg/kg. Sedangkan logam Pb yang berasal dari
pestisida sekitar 0,87 mg/kg-19,37 mg/kg (Karyadi, 2005). Batasan cemaran
logam berat timbal (Pb) pada sayuran adalah 0,5 mg/kg, menurut SNI 7387
Tahun 2009.

Logam berat (Pb) pada tanaman dipengaruhi oleh berbagai faktor, antara
lain umur tanaman, morfologi, fisiologi, kandungan Pb tanah, dan unsur
lingkungan seperti jumlah tanaman penutup tanah dan jenis tanaman di sekitarnya
(Hartini, 2011). Menurut Istiaroh (2014) Daya serap Pb dipengaruhi oleh
beberapa faktor eksternal dan internal. Faktor internal yang mempengaruhi kadar
Pb dalam daun tanaman yaitu bentuk dan ukuran daun, jumlah klorofil daun.
Sedangkan pada faktor eksternal yang berpengaruh yaitu jarak tanaman dengan
sumber pencemar, dan faktor lingkungan (kadar Pb di udara, suhu udara,

kelembaban udara, dan intensitas cahaya).
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Pasaribu, dkk (2017) melakukan penelitian analisis kandungan logam berat
Pb pada Kol di Beberapa Kecamatan Kabupaten Karo dengan jarak 5 meter dan
10 meter didapatkan kadar logam Pb sebesar 4,48 ppm dan 3,68 ppm. Menurut
Ulfa, dkk (2022) melakukan penelitian pada tanaman kubis yang ditanam di
pinggir jalan Desa Pesangrahan Lombok Timur diperoleh kansentrasi logam Pb
pada jarak 2 meter sebesar 0,1032 ppm, jarak 5 meter sebesar 0,1652 ppm, dan
jarak 8 meter sebesar 0,0207 ppm. Hasil konsentrasi jarak 2 meter lebih kecil
daripada jarak 5 meter disebabkan karena disekitar tanaman kubis terdapat
pohon-pohon besar yang memungkinkan logam berat timbal yang ada di udara
ikut terserap oleh pohon tersebut.

Sayuran yang belum dicuci secara menyeluruh kemungkinan mengandung
beberapa bahan kimia seperti logam berat timbal (Pb) yang tidak dapat
dihilangkan oleh pencucian. Oleh karena itu, pencucian harus dilakukan di bawah
air mengalir. Sedangkan sayuran yang dimasak bertujuan untuk melembutkan
teksturnya, membasmi kuman, dan menghilangkan zat yang berpotensi
berbahaya. Namun, memasak dapat mengubah nilai gizi dan menghasilkan zat
yang bersifat karsinogenik. Akibatnya, suhu memasak perlu dipantau dengan
benar, dengan cara menghindari memasak sayuran dengan waktu yang lama dan
suhu tinggi (Novary, 1999).

Menurut Pasaribu (2017) melakukan penelitian kandungan logam berat Pb
pada kol di beberapa Kecamatan Kabupaten Karo dengan jarak 5 meter dari jalan
raya tanpa dilakukan pencucian yaitu 6,19 ppm dan 10 meter yaitu 4,79 ppm.
Sedangkan logam Pb tanaman kol dengan dilakukan pencucian pada jarak 5

meter yaitu 4,48 ppm dan pada jarak 10 meter 3,86 ppm. Penelitian tersebut
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menunjukkan bahwa tanaman kol tanpa dilakukan pencucian dan dilakukan
pencucian hasilnya diatas ambang batas. Penelitian Triani (2012) menunjukkan
kadar Pb dan Cd pada sayur kangkung, kadar Pb pada kangkung sebelum
perebusan sebesar 1,494 ppm, setelah mengalami perebusan (3, 5, dan 7 menit)
sebesar 1,302 ppm, 1,300 ppm, dan 1,287 ppm sedangkan kadar Cd pada
kangkung sebelum perebusan sebesar 0,3067 ppm, setelah mengalami perebusan
(3, 5, dan 7 menit) sebesar 0,300 ppm, 0,291 ppm, dan 0,280 ppm.

Analisis logam berat timbal pada sayuran kubis diperlukan preparasi
sampel menggunakan metode destruksi basah tertutup (refluks). Destruksi
merupakan suatu perlakuan untuk melarutkan atau mengubah sampel menjadi
bentuk materi yang dapat diukur sehingga kandungan berupa unsur-unsur
didalamnya dapat dianalisis. Destruksi basah adalah perombakan sampel dengan
asam-asam kuat baik tunggal maupun campuran, kemudian dioksidasi dengan
menggunakan zat oksidator (Fagihuddin dan Ubaydillah, 2021). Pemilihan zat
pengoksidasi yang terbaik dalam destruksi digunakan untuk menganalisis logam
berat timbal (Pb) dan sayuran yang nantinya akan dianalisis. Penambahan zat
pengoksidasi ini bertujuan untuk mempercepat proses destruksi. Jika zat
pengoksidasi terbaik digunakan, maka kandungan logam berat timbal (Pb) dalam
sampel akan maksimal saat dianalisis. Sehingga metode destruksi dan zat
pengoksidasi memiliki peran penting, karena keduanya dapat mempengaruhi
hasil logam berat pada sampel yang dianalisis (Azizah, 2014).

Kandungan logam berat timbal pada sayuran kubis dapat diukur
menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Metode ini digunakan untuk

analisis karena dapat menentukan kadar logam berat dalam sampel sayuran secara
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kuantitatif dan metode ini sangat sensitif terhadap pengukuran besarnya logam.
Kelebihan dari spektroskopi ini yaitu sederhana, mudah, cepat, analisisnya teliti,
dan memberikan kadar total logam timbal pada sampel (Khopkar, 1990).

Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis logam berat beracun timbal
(Pb) yang terdapat dalam sayuran khususnya tanaman kubis yang ditanam
dipinggir jalan dengan jarak 10 meter lahan 1, 20 meter lahan 2, dan 30 meter
lahan 3 dari jalan raya dengan perlakuan pencucian, perebusan dengan suhu 100
°C selama 5 menit dan perendaman dengan suhu 100 °C selama 5 menit untuk
memberi informasi preparasi sampel terbaik dalam menentukan kadar logam
timbal (Pb) menggunakan metode destruksi basah tertutup (refluks) untuk
memperoleh hasil yang efisien dan maksimal menedestruksi zat pengoksidasi
HNO3 pekat 11,25 mL + H2SO4 pekat 3,75 mL (3:1) digunakan untuk analisis

kadar logam berat timbal (Pb) secara Spektoskopi Serapan Atom (SSA).

1.2 Rumusan Masalah

1.  Berapa kadar timbal (Pb) pada sampel kubis (Brassica Oleraceae L.) pada
Kecamatan Ngantang dan Kecamatan Pujon dengan varisi jarak penanaman
dan perlakuan sampel menggunakan metode destruksi basah tertutup
(Refluks) secara Spetroskopi Serapan Atom (SSA)?

2. Bagaimana pengaruh variasi jarak penanaman dan perlakuan sampel kubis

terhadap kadar logam timbal (Pb)?
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1.5

Tujuan

Mengetahui kadar timbal (Pb) pada sampel kubis (Brassica Oleraceae L.)
pada Kecamatan Ngantang dan Kecamatan Pujon dengan varisi jarak
penanaman dan perlakuan sampel menggunakan metode destruksi basah
tertutup (Refluks) secara Spetroskopi Serapan Atom (SSA).

Mengetahui pengaruh variasi jarak penanaman dan perlakuan sampel kubis

terhadap kadar logam timbal (PDb).

Batasan Masalah

Sampel yang digunakan untuk menentukan kadar Pb adalah sayuran kubis
(Brassica Oleraceae L.) dengan varisi jarak pengambilan sampel 10 meter,
20 meter, dan 30 meter dari 3 lahan pertanian.

Variasi 4 perlakuan preparasi yaitu tanpa pencucian, peencucian,
perendaman, dan perebusan.

Penilitian ini menggunakan metode destruksi basah tertutup (refluks)
dengan komposisi zat pengoksidasi HNOz pekat 11,25 mL + H>SO4 pekat
3,75 mL (3:1).

Analisis kadar timbal (Pb) menggunakan instrumen Spektroskopi Serapan

Atom (SSA).

Manfaat

Memberi informasi preparasi sampel terbaik dalam menentukan kadar
logam timbal (Pb) menggunakan metode destruksi basah tertutup (refluks).
Menginformasikan kepada warga sekitar tentang kadar logam berat timbal

pada kubis yang ditanam di pinggir jalan.



BAB II

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Kubis

Kubis (Brassica oleracea L.) dari famili Brassicaceae merupakan tumbuhan
botani bertangkai lunak yang dikenal sejak jaman dahulu (2500-2000 SM) dan
merupakan tumbuhan yang dipuja oleh masyarakat Yunani kuno (Aditya, 2009).
Kubis (Brassica oleracea L.) merupakan tanaman yang tumbuh semusim atau dua
musim yang bisa ditanam didataran tinggi maupun dataran rendah. Di Indonesia
sayuran kubis adalah salah satu sayuran yang banyak diproduksi oleh masyarakat
dikarenakan kandungan gizinya yang cukup tinggi (BPS Indonesia, 2017).
Menurut Pracaya (1992) Karakter morfologi sayuran kubis yaitu memiliki bentuk
kepala bulat, batangnya terkadang bercabang dengan panjang 1 cm atau lebih,
daunnya berwarna hijau dengan lebar mencapai 50 cm berdaging, akarnya serabut

dengan pajang 1 cm dari tanaman sebagaimana Gambar 2.1.

Gambar 2. 1 Kubis (Brassica oleracea L.) (Pracaya, 1992)



Berikut adalah klasifikasi pada Gambar 2.1 Kubis (Brassica oleracea L.):

Kingdom : Plantae

Divisio : Spermatophyta

Subdivisi : Angiospermae

Kelas : Dicotyledonae

Ordo : Papavorales

Famili : Cruciferae (Brassicaceae)

Genus : Brassica

Spesies : Brassica oleracea L. (Simpson,2006).

Kubis bisa menjadi pilihan makanan yang baik karena memiliki banyak
manfaat dan peran penting dalam menyediakan serat dan vitamin dasar, namun
rendah kalori yang sangat dibutuhkan oleh tubuh manusia. Penelitian terbaru
menunjukkan bahwa beberapa jenis kubis ini memiliki sifat anti-kanker
(Rubatzky dan Yamaguchi, 1998). Mineral yang terkandung dalam kubis antara
lain adalah kalsium, besi, fosfor, dan sulfat. Adapun serat yang terkandung dalam
kubis bunga bermanfaat untuk mieningkatkan proses pencernaan makanan di
dalam perut dan mempermudah pembuangan kotoran (Cahyono, 2001). Selain itu,
kubis juga dimanfaatkan sebagai obat tradisional, rebusan daun kubis dapat
mengatasi rasa gatal pada vagina akibat candidiasis, jamur dikulit kepala, tangan,
dan kaki (Dalimartha, 2000).

Kandungan kimia pada kubis yaitu air, protein, lemak, karbohidrat, serat,
kalsium, fosfor, besi, natrium, kalium, vitamin ( A, C, E, tiamin, riboflavin,
nicotinamide), kalsium, dan beta karoten. Selain itu, kubis juga mengandung
senyawa sianohidroksibutena (CHB), sulforafan, dan iberin yang merangsang
pembentukan glutation (Dalimartha, 2000). Brassica dan banyak genus
Brassicaceae mengandung senyawa glukosinolat yang diubah oleh enzim

mirosinase menjadi senyawa yang berasa pahit (Vincent, 1998).
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2.2 Logam Berat

Logam berat merupakan unsur logam dengan berat molekul yang tinggi.
Namun pada kadar yang rendah logam berat sudah beracun bagi tumbuhan, hewan
dan manusia (Am.geol, 1976). Logam berat menjadi berbahaya disebabkan proses
bioakumulasi. Bioakumulasi berarti peningkatan konsentrasi unsur kimia tersebut
dalam tubuh makhluk hidup sesuai piramida makanan. Logam berat dapat
terakumulasi melalui rantai makanan, semakin tinggi tingkatan rantai makanan
yang ditempati oleh suatu organisme, akumulasi logam berat di dalam tubuhnya
juga semakin bertambah. Dengan demikian manusia yang merupakan konsumen
puncak, akan mengalami proses bioakumulasi logam berat yang besar di dalam
tubuhnya (BLH, 2010).

Logam berat menimbulkan efek kesehatan bagi manusia. Daya racun pada
logam berat akan bekerja sebagai penghalang kerja enzim, maka akan memutus
metabolisme tubuh. Logam berat bertindak sebagai alergen, mutagen, atau
karsinogen bagi manusia. Logam berat yang masuk ke tubuh dapat masuk melalui
kulit, pernafasan, dan pencernaan. Masing-masing logam berat memiliki dampak
negatif terhadap manusia, salah satunya yaitu logam berat timbal (Pb) (Ika, 2012).
Pencemaran logam timbal dalam tanah dapat diartikan sebagai adanya perubahan
lingkungan tanah alami akibat dari masuknya bahan kimia buatan manusia. Rantai
makanan bermula dari tumbuhan, manusia dan hewan hidup dari tumbuhan.
Pencemaran ini biasanya terjadi karena kebocoran limbah cair atau bahan kimia
industri atau fasilitas komersial, penggunaan pestisida, masuknya air permukaan

tanah tercemar ke dalam lapisan sub permukaan, zat kimia, atau limbah. Air
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limbah dari tempat penimbunan sampah serta limbah industri yang langsung
dibuang ke tanah secara tidak memenuhi syarat (Tan, 1995).

Kandungan logam berat didalam tanah secara alamiah sangat rendah,
kecuali tanah tersebut sudah tercemar. Kandungan logam dalam tanah sangat
berpengaruh terhadap kandungan logam pada tanaman yang tumbuh diatasnya,
kecuali terjadi interaksi diantara logam itu sehingga terjadi hambatan penyerapan
logam tersebut oleh tanaman. Akumulasi logam dalam tanaman tidak hanya
tergantung pada kandungan logam dalam tanah, tetapi juga tergantung pada unsur
kimia tanah, jenis logam, pH tanah, dan spesies tanaman (Darmono 1995).
Adapun kandungan logam berat dalam tanah pada Tabel 2.1.

Tabel 2. 1 Kandungan logam berat dalam tanah secara alamiah

Logam Kandungan (Rata-rata) \ Kisaran Non Populasi

As 100 5-3000
Co 8 1-40

Cu 20 2-300
Pb 10 2-200
Zn 50 10-300
Cd 0,06 0,05-0,7
Hg 0,03 0,01-0,3

Sumber: Peterson & Alloway (1979) dalam Darmono (1995).

2.3 Timbal (Pb)

Timbal merupakan logam berat berwarna kelabu kebiruan, logam ini
biasanya disebut timah hitam atau plumbum dengan simbol Pb. Pada tabel
periodik unsur kimia logam timbal termasuk dalam kelompok logam golongan
IV-A dengan nomor atom (NA) 82 dan berat atom (BA) 207,2. sifat fisik logam

timbal yaitu memiliki titik leleh 327,5 °C dan titik didih 1740 °C (Palar, 2004).
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Timbal dapat digunakan pada pabrik baterai, pabrik pembuatan kaca, pabrik
kabel listrik, pabrik cat pewarna karet, pewarna tinta, bahan peledak, bahan
pembuatan tekstil, reagensia kimia, dan pewarna rambut (Sudarmaji et al., 2006).
Walaupun bersifat lunak dan lentur, timbal sangat rapuh dan mengkerut pada
pendinginan, sulit larut dalam air dingin, air panas, dan air asam. Timbal dapat
larut dalam asam nitrit, asam asetat, dan asam sulfat pekat (Palar, 2004).

Timbal yang mencemari udara terdapat dalam dua bentuk, yaitu berbentuk
gas dan partikel-partikel. Gas timbal berasal dari pembakaran aditif bensin dari
kendaraan bermotor yang terdiri dari tetraetil-timbal dan tetrametil-timbal.
Sedangkan partikel-partikel timbal di udara berasal dari sumber-sumber lain
seperti pabrik-pabrik alkil timbal dan timbal-oksida, pembakaran arang, dan
sebagainya. Polusi timbal yang terbesar berasal dari pembakaran bensin, dimana
dihasilkan berbagai komponen timbal, terutama PbBrCl dan PbBrCIl.2PbO
(Noviyanti, 2012).

Toksisitas timbal disebut keracunan timbal dapat berupa akut atau kronis.
Akut dapat menyebabkan hilangnya nafsu makan, sakit kepala, hipertensi, nyeri
perut, gangguan fungsi ginjal, kelelahan, sulit tidur, arthritis, halusinasi dan
vertigo. Akut terutama terjadi di tempat kerja dan di industri manufaktur yang
menggunakan timbal. Paparan kronis timbal dapat menyebabkan keterbelakangan
mental, cacat lahir, psikosis, autisme, alergi, disleksia, penurunan berat badan,
hiperaktif, kelumpuhan, kelemahan otot, kerusakan otak, kerusakan ginjal dan

bahkan dapat menyebabkan kematian (Martin & Griswold, 2009).
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2.4 Destruksi Basah Tertutup (Refluks)

Destruksi merupakan suatu perlakuan untuk melarutkan atau mengubah
sampel menjadi bentuk materi yang dapat diukur sehingga kandungan berupa
unsur-unsur didalamnya dapat dianalisis. Pada dasarnya ada dua jenis destruksi
yaitu destruksi basah dan destruksi kering. Kedua destruksi ini memiliki kelebihan
dan kekurangan masing-masing. Destruksi basah merupakan proses perombakan
logam organik dengan menggunakan asam kuat, baik tunggal maupun campuran,
setelah itu dioksidasi menggunakan zat oksidator sehingga menghasilkan logam
anorganik bebas. Destruksi kering merupakan perombakan organik logam di
dalam sampel menjadi logam-logam anorganik dengan jalan pengabuan sampel
dalam muffle furnace dan memerlukan suhu pemanasan tertentu, dengan
mekanisme penguapan pelarut. Pada umumnya dalam destruksi kering ini
dibutuhkan suhu pemanasan antara 400-800 °C, tetapi suhu ini sangat tergantung
pada jenis sampel yang akan dianalisis. Destruksi pengabuan basah dilakukan
dengan cara melarutkan sampel dalam pelarut asam, sedangkan destruksi
pengabuan kering dilakukan dengan cara pemanasan sampel pada suhu tinggi
sampai diperoleh abu kering, kemudian dilanjutkan pelarutan dengan pelarut asam
(Waluyadi, 1999).

Menurut Fagihuddin (2021) Dalam destruksi basah, bahan organik diuraikan
dalam larutan asam pengoksidasi pekat dan panas memiliki akurasi, presisi, dan
recovery yang lebih baik dibandingkan destruksi kering. Menurut Sumardi (1981)
metode destruksi basah lebih baik daripada destruksi kering, hal ini disebabkan
suhu pengabuan yang sangat tinggi mengakibatkan tidak banyak bahan yang

hilang. Selain itu, cara kerja destruksi basah waktunya sangat efisien daripada
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menggunakan destruksi kering membutuhkan waktu yang lama. Pelarut-pelarut
yang dapat digunakan untuk destruksi basah yaitu asam nitrat (HNO3), asam sulfat
(H2S04), asam perklorat (HCIO4), dan asam klorida (HCI) (Habibi, 2020).

Metode analisis logam dalam makanan dengan menggunakan refluks
dilakukan dengan memasukkan sampel ke dalam labu destruksi yang dilengkapi
dengan kondensor pendingin yang dialiri air, sampel didestruksi menggunakan zat
pengoksidasi dan dipanaskan pada temperatur 100°C. Kondensor disambungkan
kemudian dialiri air mengalir berfungsi sebagai pendingin, sehingga uap yang
keluar dari tabung akan kembali mengembun masuk kembali ke dalam tabung.
Destruksi dilakukan selama 3 jam, selanjutnya didinginkan dan disaring
(Darmono, 1995). Amalia (2020) menganalisis merkuri (Hg) dalam sedimen
menggunkan metode detruksi basah dengan variasi suhu 25 °C, 60 °C, 85 °C, dan
100 °C. Diperoleh kadar merkuri berturut-turut sebesar 0,0547 pg/g, 0,0525 ug/g,
0,11 pg/g, dan 0,9859 pg/g. Hal ini membuktikan bahwa peningkatan suhu refluks

akan meningkatkan kadar logam Hg.

2.5 Larutan Pendestruksi

Pemilihan zat pengoksidasi yang terbaik dalam destruksi digunakana untuk
logam berat timbal (Pb) maupun dari sayuran yang nantinya akan dianalisis.
Penambahan zat pengoksidasi ini bertujuan untuk mempercepat proses destruksi.
Jika zat pengoksida terbaik digunakan, maka kandungan logam berat timbal (Pb)
dalam sampel akan maksimal saat dianalisis. Sehingga metode destruksi dan zat
pengoksidasi memiliki peran penting, karena keduanya dapat mempengaruhi hasil

logam berat pada sampel yang dianalisis (Azizah, 2014).
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Zahro (2017) melakukan penelitian analisis logam timbal pada rumput
bambu dengan variasi zat pengoksidasi HNOz p.a + H2SO4 p.a (3:1), HNOz p.a +
H20, p.a (3:1), dan HNOs p.a + HCI p.a (3:1) diporoleh kadar logam timbal
berturut-turut sebesar 21,150 mg/Kg; 4,800 mg/Kg; dan 3,708 mg/Kg. Sehingga
didapatkan komposisi zat pengoksidasi campuran terbaik HNO3z p.a + H2SO4 p.a
(3:1). Rizgiah (2017) melakukan penelitian analisis timbal dalam daum sirih
dengan variasi zat pengoksidasi HNOz p.a + H2SO4 p.a (3:1), HNO3 p.a + H20>
p.a (3:1), dan HNOz p.a + HCI p.a (3:1) diporoleh kadar logam timbal berturut-
turut sebesar 14,116 mg/Kg, 5,575 mg/Kg, dan 4,275 mg/Kg. Sehingga
didapatkan zat pengoksidasi terbaik HNOs; pekat + H>SOs4 pekat (3:1) dengan
kadar logam timbal 14,116 mg/Kg. Campuran zat pengoksidasi HNOs pekat +
H2SO4 pekat bertujuan untuk meningkatkan kekuatan asam, diamana penambahan
HNO3 pekat bertujuan untuk memutuskan ikatan senyawa kompleks dengan
logam dan berfungsi sebagai pengoksidasi utama karena dapat melarutkan logam
dengan Dbaik. Sedangkan penambahan H»SOs pekat bertujuan untuk
memaksimalkan pemutusan logam timbal dari senyawa organik lain yang berada

dalam sampel (Hidayat, 2016).

2.6  Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Spektroskopi Serapan Atom (SSA) merupakan metode analisis unsur secara
kuantitatif yang pengukurannya berdasarkan penyerapan cahaya dengan panjang
gelombang tertentu oleh atom logam dalam keadaan bebas (Skoog et. Al., 2000).
Prinsip kerja SSA adalah absorbsi cahaya oleh atom. Atom-atom dari sampel akan

menyerap sebagian sinar yang dipancarkan oleh sumber cahaya. Penyerapan
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energi oleh atom terjadi pada panjang gelombang tertentu sesuai dengan energi
yang dibutuhkan oleh atom tersebut. Dengan menyerap energi, atom dalam
keadaan dasar dapat mengalami eksitasi ketingkat yang lebih tinggi. Keadaan ini
bersifat labil, sehingga atom akan kembali ke tingkat energi dasar sambil
mengeluarkan energi yang berbentuk radiasi (Basset, 1994).

Hubungan antara absorbansi dengan konsentrasi diturunkan dari Hukum
Lambert dan Hukum Beer. Hukum Lambert, apabila suatu sumber sinar
monokromatik melewati medium transparan, maka intensitas sinar Yyang
diteruskan berkurang dengan bertambahnya ketebalan medium yang
mengabsorpsi dan Hukum Beer adalah Intensitas sinar yang diteruskan berkurang
secara eksponensial dengan bertambahnya konsentrasi spesi yang menyerap sinar
tersebut (Khopkar, 2010). Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA) memiliki

skema umum pada Gambar 2.2.

yala
2::1?;2[ > : monokromator — > detektor — ¥ pengliual
— bahan bakar
» D

tampilan
wadah
contoh

Gambar 2.2 Skema umum komponen pada alat SSA (Anshori, 2005)
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Bagan-bagan dan fungsinya dari Spektroskopi Serapan Atom (SSA) sebagai
berikut (Anshori, 2005):
a.  Sumber cahaya

Sumber cahaya yang digunakan dalam alat AAS ialah lampu katoda
berongga (Hollow Cathode Lamp). Lampu ini terdiri dari suatu katoda dan anoda
yang terletak dalam suatu silinder gelas berongga yang terbuat dari kwarsa.
Katoda terbuat dari logam yang akan dianalisis. Silinder gelas berisi suatu gas
lembam pada tekanan rendah. Ketika diberikan potensial listrik maka muatan
positif ion gas akan menumbuk katoda sehingga tejadi pemancaran spektrum garis
logam yang bersangkutan.
b.  Sumber Atomisasi

Terdapat dua tahap utama yang terjadi dalam sel atom pada alat SSA
dengan sistem atomisasi nyala. Pertama, tahap nebulisasi untuk menghasilkan
suatu bentuk aerosol yang halus dari larutan. Kedua, disosiasi analit menjadi
atom-atom bebas dalam keadaan gas. Berdasarkan sumber panas yang digunakan
maka terdapat dua metode atomisasi yang dapat digunakan dalam spektrometri
serapan atom yaitu atomisasi menggunakan nyala dan atomisasi tanpa nyala. Pada
atomisasi menggunakan nyala, digunakan gas pembakar untuk memperoleh energi
kalor sehingga didapatkan atom bebas dalam keadaan gas. Sedangkan pada
atomisasi tanpa nyala digunakan energi listrik seperti pada atomisasi tungku grafit

(grafit furnace atomization).
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C. Monokromator

Monokromator berfungsi untuk mengisolasi salah satu garis resonansi
radiasi atau resonansi dari sekian banyak spektrum yang dihasilkan oleh lampu
pijar Hollow Cathode.

d.  Detektor

Detektor berfungsi untuk mengubah energi cahaya menjadi energi listrik
yang memberikan suatu isyarat listrik berhubungan dengan daya radiasi yang
diserap oleh permukaan yang peka.

e.  Sistem pengelolah

Sistem pengelolah berfungsi untuk mengelolah kuat arus dari detektor menjadi
besaran daya serap atom transmisi yang selanjutnya diubah menjadi data dalam
sistem pembaca.

f. Sistem pembaca

Sistem pembaca berfungsi untuk menampilkan suatu angka atau gambar
yang dapat di lihat oleh mata.

Kondisi optimum parameter Spektroskopi Serapan Atom (SSA) yang perlu
diperhatikan adalah panjang gelombang, laju alir asetilen, laju alir udara, kuat arus
arus lampu katoda cekung (Hallow Catode Lamp), lebar celah, dan tinggi
pembakaran burner. Perubahan absorpsi yang disebabkan oleh perubahan
konsentrasi akan lebih peka terhadap kondisi optimum peralatan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) pada kondisi optimum (Rohman, 2007). Adapun kondisi

optimum peralatan Spektroskopi Serapan Atom pada Tabel 2.2.
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Tabel 2.2 Kondisi optimum peralatan SSA logam timbal (Pb) (Rohman, 2007)

Parameter Satuan Timbal (Pb)
Panajang Gelombang Am 283,3
Laju Alir Asetilen L/menit 2,0
Laju Alir Udara L/menit 10,0
Kuat Arus HCI mA 10,0
Lebar Celah Nm 0,7
Tinggi Burner Nm 2,0

Laju alir gas pembakar dan pembawa sangat berpengaruh pada suhu
pengatoman, apabila suhu pengatoman pada saat pembakaran berlangsung kurang
maka akan dihasilkan pengatoman yang kurang sempurna, apabila gas pembakar
berlebih maka atom tereksitasi menjadi bukan atom (Pb2*). Lebar celah semakin
sempit maka tingkat kefokusannya semakin baik (cahaya yg ditembakkan ke
lampu katoda fokus ke atomnya). Tinggi burner yang digunakan dalam analisis
logam timbal dengan AAS sbesar 2,0 Nm bertujuan untuk memperoleh populasi
atom terbanyak sehingga pembakaran tepat pada lintasan energi.

Penelitian Rurut (2019) menganalisis konsentrasi timbal pada tanaman
kubis (Brassica Oleraceae L.) di kota tomohon menggunakan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283,3 nm. Selaras dengan
penelitian Kihampa et al., (2011) menganalisis logam berat pada sayuran yang
ditanam di sekitar lokasi pembuangan sampah yang tertutup menggunakan

Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283,3 nm.

2.7 Metode Kurva Standar
Metode kurva standar dilakukan dengan pembuatan sari larutan standar
dengan variasi konsentrasi dan absorbansi dari larutan tersebut diukur

menggunakan Spektoskopi Serapan Atom (SSA). Kemudian antara konsentrasi
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(C) dengan absorbansi (A) dibuat grafik , diperoleh garis lurus melewati titik nol
dengan slope = a.b. Konsentrasi larutan sampel diukur dan diintrapolasi kedalam
kurva standar atau dimasukkan dengan persamaan regresi linier pada kurva
standar (Syahputra, 2004).

Metode kurva standar dapat dilakukan dengan pembacaan ulangan untuk
sampel selanjutnya (recall) terhadap kurva terdahulu sehingga waktu yang
digunakan lebih efektif dan efisien. Metode kurva standar bisa digunakan untuk
menggantikan metode adisi standar dalam menganalisis timbal (Pb) dalam sampel
meskipun secara performa analitik metode adisi standar lebih sensitif dari pada
kurva standar. Pada metode adisi standar membutuhkan waktu pengerjaan yang
lama, keadaan ini disebabkan ketika akan menganalisis sebuah sampel maka harus
membuat kurva terlebih dahulu. Kelebihan dari kurva standar ketika banyak
sampel yang akan dianalisis dengan waktu pengerjaannya relatif singkat, sehingga
kurva standar ini bisa digunakan sebagai alteratif metode dengan syarat zat
pengoksidasi harus cocok dan sesuai dengan kondisi sampel yang akan dianalisis

(Nuraini, 2011).

2.8 Uji Two Way ANOVA

Analisis varians (analysis of variance) atau ANOVA adalah metode analisis
statistika yang termasuk dalam cabang statistika interferensi Uji dalam anova
menggunakan F uji karena dipakai untuk pengujian lebih dari 2 sampel. Anova
(Analisis Of Variances) digunakan untuk melakukan analisis komparasi
multivariabel. Teknik analisis komperatif dengan menggunakan tes “t” yakni

dengan mencari perbedaan yang signifikan dari dua buah mean hanya efektif bila
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jumlah variabelnya dua. Untuk mengatasi hal tersebut ada teknik analis
komparatif yang lebih baik yaitu Analisis Of Variances atau anova (Kartikasari,
2016).

Anova dua arah (Two Way ANOVA) digunakan apabila yang akan
dianalisis terdiri dari satu variabel terikat dalam dua variabel bebas. Analisis
menggunakan uji Anova dapat diperoleh keismpulan:

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

2. Apabila Ho diterima dan F hitung < F tabel, maka faktor tersebut tidak
berpengaruh terhadap suatu variabel.

Nilai % revovery yang lebih besar dari 100% atau hasil pengukuran lebih
besar dari konsentrasi sebenarnya dapat disebabkan oleh beberpa faktor. Fakor
pertama adalah ketidakpastian. Penyebab ketidakpastian dalam penelitian kurva
standar ini adalah adanya ketidakpastian dalam kalibrasi baik dalam penggunkaan
alat maupun dalam pembacaan skala. Selain itu faktor temperatur juga ikut
berperan dalam kesalahan kalibrasi sehingga menyebabkan adanya ketidakpastian
buku (Kartikasari, 2016).

Faktor-faktor yang mempengaruhi ketidaktepatan dan ketidakketelitian
dalam pengukuran adalah (Kartikasari, 2016):

1. Penimbangan yang tidak benar, demikian juga pemindahan analit dan
buku yang tidak sesuai.

2. Ekstraksi analit dari suatu matriks yang tidak efisien.

3. Penggunaan buret, pipet, dan labu takar yang tidak benar.

4. Pengukuran menggunakan alat yang tidak teralibrasi
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5. Kegagalan dalam melakukan analisis blanko
6. Pemilihan kondisi pengukuran yang mnyebabkan kerusakan analit.
7. Kegagalan untuk menghilangkan gangguan oleh bahan tambahan dalam

pengukuran analit.

2.9 Makanan Halal dan Baik dalam Perspektif Islam

Makanan halal merupakan makanan yang dibenarkan oleh agama untuk
dikonsumsi. Sedangkan makanan thayyib merupakan makanan bergizi yang dapat
memberikan manfaat, keadaannya bersih, tidak menjijikkan serta tidak ada
larangan dari Al-Quran dan As-Sunnah. Pada umumnya semua tumbuh-tumbuhan
adalah halal selagi tidak diniatkan untuk digunakan dalam membuat makanan
yang haram dan tidak beracun atau berbahaya. Al Quran dan Hadis dijadikan
pedoman oleh umat Islam dalam menentukan sesuatu makanan termasuk halal
atau haram. Istilah halal dan haram keduanya berasal dari bahasa Arab, halal yang
artinya dibenarkan atau dibolehkan, sedangkan haram berarti tidak dibenarkan
atau dilarang. Sebagaimana yang sudah dijelaskan dalam surat Al- Bagarah ayat

168:

2 2
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Artinya: “Wahai manusia! Makanlah dari (makanan) yang halal dan baik yang
terdapat di bumi, dan janganlah kamu mengikuti langkah-langkah
setan. Sungguh, setan itu musuh yang nyata bagimu.”

Tafsir Ibnu Kathsir menjelaskan bahwa kata tayyiban dalam ayat ini berarti

makanan dan minuman yang dapat dinikmati, memiliki manfaat dan tidak secara

nyata mengandung mudharat baik bagi tubuh maupun akal. Dengan demikian
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dapat dipahami, melalui ayat ini Allah mengajarkan bahwa makanan dan
minuman yang layak konsumsi tidak cukup halal saja tetapi juga harus bersih,
sehat dan tidak berdampak buruk bagi tubuh dan akal, atau sebaliknya
mengonsumsi makanan dan minuman karena kenikmatannya saja tanpa
mempertimbangkan halal dan haramnya adalah perilaku yang keliru. Memakan
makanan yang halal dan baik akan menjadikan terkabulnya doa dan diterima
ibadahnya. Kriteria dari makanan thayyib yaitu pemberian langsung dari allah,
proposional, sehat, enak bagi orang yang memakannya, bermanfaat, dan tidak
mudharat pada diri dan agama (Asy-Syaukani, 2007). Hal tersebut selaras dengan

hadist sebagai berikut:

-
-
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Artinya:”’Dari  Abu Hurairah radhiallahuanhu dia berkata: Rasulullah
Shallallahu’alaihi wasallam bersabda: Sesungguhnya Allah ta’ala itu
baik, tidak menerima kecuali yang baik. Dan sesungguhnya Allah
memerintahkan orang beriman sebagaimana dia memerintahkan para
rasul-Nya dengan firmannya: Wahai Para Rasul makanlah yang baik-
baik dan beramal shalihlah. Dan Dia berfirman: Wahai orang-orang
yang beriman makanlah yang baik-baik dari apa yang Kami rizkikan
kepada kalian. Kemudian beliau menyebutkan ada seseorang melakukan
perjalan jauh dalam keadaan kumal dan berdebu. Dia memanjatkan
kedua tangannya ke langit seraya berkata: Yaa Robbku, Ya Robbku,
padahal makanannya haram, minumannya haram, pakaiannya haram
dan kebutuhannya dipenuhi dari sesuatu yang haram, maka (jika begitu
keadaannya) bagaimana doanya akan dikabulkan. (HR. Muslim).



24

Berdasarkan hadits diatas dijelaskan bahwa makanlah makanan yang halal
dan baik. Makanan baik (thayyib) mempunyai manfaat terhadap tubuh manusia,
seperti halnya sayuran kubis yang memiliki kandungan serat, vitamin dan mineral.
Serat bermanfaat untuk meningkatkan proses pencernaan makanan di dalam perut
dan mempermudah pembuangan kotoran dan mineral yang terkandung dalam
kubis yaitu kalsium, besi, fosfor, dan sulfat. Selain itu tanaman kubis juga dapat
dimanfaatkan sebagai obat tradisional. Pada dasarnya sumber makanan yang
berasal dari tumbuhan itu halal, namun tidak semua yang halal itu thayyib, seperti
sayuran kubis yang merupakan sayuran halal, akan tetapi apabila tercemar oleh
logam berat timbal (Pb) maka sayuran tersebut tidak baik (thayyib) untuk
dikonsumsi karena membahayakan tubuh manusia yang mengakibatkan gangguan

hipertensi, kerusakan otak, dan hiperaktivitas (Herman, 2006).

Makanan halal dan thayyib kini sudah menjadi tuntunan agama yang
berkaitan dengan kesehatan tubuh manusia. Sebagaimana yang telah dijelaskan
dalam al-quran dan hadits. Untuk menjaga kesehatan jasmani dan rohani
diperlukan makanan yang halal dan thayyib. Sehingga manusia dapat beribadah
dengan sempurna saat kesehatannya sedang di puncak. Jadi makan makanan halal
yang seimbang dan bergizi akan membawa berkah dan kebahagiaan di dunia dan

akhirat.



BAB IlI

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Februari-Agustus 2023 di
Laboratorium Kimia Analitik Program Studi Kimia Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penilitian ini yaitu pisau, rafia, kresek
merah, spidol, saringan plastik, botol vial, neraca analitik, seperangkat alat gelas,
lemari asam, seperangkat alat refluks, kertas saring whatman no. 42, stopwatch,
mortar dan alu, kertas label, termometer dan seperangkat alat instrumen

Spektroskopi Serapan Atom (SSA) Varian AA 420.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu kubis, HNO3 65%

(Merck p.a), H2SO4 98% (Merck p.a), larutan standar Pb 1000 ppm dan aquades.

3.3 Rancangan Penelitian

Jenis penelitian yang dilaksanakan adalah experimental laboratory, sampel
yang digunakan adalah sayuran kubis, pengambilan sampel sayuran kubis
sebanyak 6 sampel dengan berbagai jarak dari jalan raya yaitu 10 meter, 20 meter,

dan 30 meter dari 3 lahan petanian setiap Kecamatan Ngantang dan Kecamatan

25
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Pujon. Penelitian ini menggunakan 1 jenis tanaman, 3 jarak dari jalan raya, 4
perlakuan preparasi sampel (tanpa pencucian, pencucian, perendaman, dan
perebusan) dan 2 titik sampling. Perlakuan dilakukan sebanyak 3 Kali
pengulangan sehingga jumlah perlakuan sebanyak 72 sampel. Kemudian data
dianalisis dengan Metode Uji Varian Two Way ANOVA. Kadar Pb dianalisis
menggunakan metode destrusi basah tertutup (Refluks) secara Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dengan menggunakan zat pengoksidasi terbaik yaitu HNO3

dan H2SO4 (3:1).

3.4 Tahapan Kerja

1.  Pengambilan Sampel

2. Pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

3. Pembuatan Kurva Standar timbal (Pb)

4.  Limit of Detection (LoD)

5. Limit of Quantitation (LoQ)

6.  Nilai Akurasi

7. Preparasi sampel

8.  Penentuan kadar logam timbal (Pb) dalam sampel kubis
9.  Analisis Spektroskopi Serapan Atom

10.  Analisis Two Way ANOVA
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3.5 CaraKerja

3.5.1 Pengambilan Sampel

9

@
+
n > 0 o~
— < -
5’4 f B o
saren Weosn Lo ortis Loy Google § umm 2
owssenszozs A

merika Serkat Pecsyaratan  Privasi  Kirim Masukan Produb 200 kaki et

Gambar 3.2 Denah ilustrasi lokasi pengambilan sampel Kecamatan Pujon

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini adalah kubis (Brassica
Oleraceae L.). Berdasarkan Gambar 3.1 sampel diambil dari sentra Kecamatan
Ngantang dan berdasarkan Gambar 3.2 Kecamatan sampel diambil dari sentra
Pujon Kabupaten Malang dengan variasi jarak tanaman dari jalan raya 10 meter,
20 meter dan 30 meter dari 3 lahan pertanian. Setiap jarak diambil 1 kubis,

sehingga diperoleh 3 kubis setiap lahannya. Bagian luar kubis dibuang dan
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diambil bagian kuncupnya dengan berat masing-masing 1,5 Kg. Kubis yang

diambil merupakan kubis yang siap panen dan masih segar.

3.5.2 Preparasi Sampel

Satu kubis dipotong menjadi 4 bagian dan untuk menghomogenkan diambil
1 bagian, dipotong kecil-kecil dan dimasukkan kedalam wadah ditutup
menggunkan wrap, sedangkan 3 bagian disimpan. Maka kubis setiap jarak dari 3
lahan dicampur menjadi satu, sehingga diharapkan dapat mewakili populasi yang

lainnya. Kemudian kubis dipreparasi dengan 4 perlakuan yaitu:

1.  Perlakuan tanpa pencucian, kubis ditimbang sebanyak 50 gram dan di
haluskan menggunakan mortar dan alu.

2. Perlakuan pencucian, kubis ditimbang sebanyak 50 gram dan dimasukkan
kedalam wadah, kemudian dicuci menggunakan aquades sebanyak 100 mL,
lalu ditiriskan menggunakan saringan plastik hingga air tidak menetes dan
di haluskan menggunakan mortar dan alu.

3. Perlakuan perendaman, kubis ditimbang sebanyak 50 gram, kemudian
dipanaskan aquades sebanyak 100 mL hingga suhu 100 °C menggunakan
gelas beaker 250 mL diatas hot plate, setelah mendidih hot plate dimatikan,
lalu dimasukkan kubis 50 gram dan direndam selama 5 menit. Selanjutnya
ditiriskan menggunakan saringan plastik hingga air tidak menetes dan
dihaluskan menggukan mortar dan alu.

4.  Perlakuan perebusan, kubis ditimbang sebanyak 50 gram, kemudian
dipanaskan aquades sebanyak 100 mL hingga suhu 100 °C menggunakan

gelas beaker 250 mL diatas hotplate, setelah 5 menit dimatikan hot plate.
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Lalu dimasukkan 50 gram kubis dan direndam selama 5 menit. Selanjutnya
ditiriskan menggunakan saringan plastik hingga air tidak menetes dan

dihaluskan menggunakan mortar dan alu.

Sampel ditimbang sebanyak 2 gram setiap perlakuan untuk dilakukan
analisis lebih lanjut menggunakan destruksi basah tertutup (refluks) secara

spektroskopi serapan atom dengan panjang gelombang 283,3 nm.

3.5.3 Pengaturan Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Sederetan larutan standar timbal (Pb) dianalisis dengan Spektrofotometer
Serapan Atom (SSA) varian spektra AA 240 pada kondisi sebagai berikut: alat
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) varian spektra AA 240 meliputi: panjang
gelombang timbal (Pb) yang digunakan sebesar 283,3 nm, laju alir asetilen 2,0
L/menit, laju alir udara 10,0 L/menit, lebar celah 0,7 nm, kuat arus HCI 10,0 A,

dan tinggi burner 2,0 mm (Rohman, 2007).

3.5.4 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Larutan baku standar (PbNO3), 10 mg/L dibuat dari larutan stok Pb 1000
mg/L dipipet sebanyak 1 mL dan dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL,
kemudian ditanda bataskan dengan HNO3z 0,5 M. Larutan standar Pb 0 ppm; 0,2
ppm; 0,4 ppm; 0,8ppm, 1,0 ppm dan 1,2 ppm dibuat dengan cara memipet 0 mL;
1 mL; 2mL; 4 mL; 5 mL dan 6 mL larutan baku standar 10 mg/L ke dalam labu
ukur 50 mL. Kemudian diencerkan dengan HNO3z 0,5 M sampai tanda batas.

Selanjutnya dianalisis dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dengan panjang
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gelombang 283,3 nm sehingga diperoleh data absorbansi masing-masing larutan
standar (Rohman, 2007).

Data pembuatan kurva standar memiliki hubungan antara konsentrasi (C)
dengan absorbansi (A) maka nilai yang dapat diketahui adalah slope dan intersep,
kemudian nilai dari konsentrasi timbal Pb dalam sampel dapat diketahui dengan
memasukkan ke dalam persamaan regresi linier dengan menggunakan hukum

Lambert Beer pada Persamaan 3.1.

Dimana:
Y = Absorbansi sampel
x = Konsentrasi sampel
a = Slope atau kemiringan
b = Intersep atau perpotongan terhadap sumbu y
Sensitivitas diperoleh dari nilai absorbansi yang didapkatkan dari hasil
pengukuran yang diinterpretasikan dalam persamaan kurva standar dengan y=

nilai absorbansi, a= slope, dan b= intersep.

3.5.5 Limit of Detection (LoD)

LoD ditentukan untuk mengetahui jumlah analit atau sampel terkecil dalam
sampel yang masih memberian respon signifikan terhadap metode. Batas deteksi
merupakan kadar analit yang memberikan respon sebesar tiga kali simpangan
baku pengukuran blanko (Harmono, 2020). Perhitungan untuk menentukan nilai

LoD menggunakan rumus pada Persamaan 3.2.

LoD =3 e (3.2)
Dimana:
SD = Standar Deviasi nilai absorbansi hasil pengukuran

a = Slope
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3.5.6 Limit of Quantitation (LoQ)

LoQ ditentukan untuk mengetahui kadar terkecil atau konsentrasi terkecil
analit dalam sampel yang masih dapat dikuantifikasi untuk penentuan akurasi dan
presisi. Metode yang sering digunakan adalah menentukan kadar sampel yang
menghasilkan rasio signal-to-noise 3:1 untuk LOD dan 10:1 untuk LOQ (Ahuja
dan Dong, 2005). Perhitungan untuk menentukan nilai LoD menggunakan rumus

pada Persamaan 3.3.

_ 10 x SD x/y
L0 = T s
3.3)
Dimana:
SD  =deviasi standar nilai absorbansi hasil pengukuran
a = Slope

3.5.7 Nilai Akurasi

Akurasi merupakan ukuran yang menunjukkan hasil analis dengan kadar
analit yang sebenarnya yang diterima. Akurasi dinyatakan sebagai persen
perolehan kembali (recovery). Akurasi metode masih dinilai baik jika persentase
perolehan kembalinya masih memenuhi rentang yang dipersyaratkan (Ratnawati,
2019). Perhitungan untuk menentukan nilai akurasi menggunakan rumus pada

Persamaan 3.4.

hasil analisis

% Recovery = X 10090 .ocvveceie e s (3.4)

nilai sebenarnya

3.5.8 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) pada Sampel Kubis
Penelitian dengan metode destruksi basah tertutup (Refluks) diambil
sebanyak 2 gram sampel kubis dalam labu alas bulat dan ditambahkan zat

pengoksidasi terbaik HNOs pekat 11,25 mL + H.SOs pekat 3,75 mL (3:1).



32
Kemudian kondensor refluks dipasang dan dipanaskan pada suhu 100°C selama 3
jam hingga larutan berwarna bening. Setelah itu, didinginakan pada suhu kamar.
Hasil destruksi menggunkan refluks yang sudah dingin disaring menggunakan
kertas saring whatman No. 42. Kemudian dimasukkan kedalam labu ukur 20 mL
dan diencerkan dengan menggunakan HNOs 0,5 M hingga tanda batas.
Selanjutnya dilakukan uji kadar timbal (Pb) dengan menggunakan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283,3 nm. Dilakukan tiga kali

pengulangan yang ditunjukkan pada Tabel 3.1 dan Tabel 3.2.

Perhitungan untuk menentukan kadar sebenarnya dalam sampel kubis

dengan menggunakan rumus umum pada Persamaan 3.5.

Kadar logam (Pb) (mg/Kg) = bxWV .................................................................... (3.5)

Dimana:

b = Konsentrasi yang terbaca instrumen (mg/L)
V = Volume larutan (L)

W = Berat sampel (KQg)

Tabel 3.1 Hasil analisis kadar logam timbal (Pb) pada sayur kubis dari sentra
Kecamatan Ngantang

Kadar logam Pb (ppm)

Jarak

sampel Ulangan Tanpg Pencucian Perendaman  Perebusan
Pencucian
I
10 meter ]
Il
I
20 meter ]

30 meter 1
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Tabel 3.2 Hasil analisis kadar logam timbal (Pb) pada sayur kubis dari sentra
Kecamatan Pujon

Kadar logam Pb (ppm)

Jarak Pengulangan Tanpa Pencucian Perendaman Perebusan
sampel ;
Pencucian
|
10 meter I
i
I
20 meter I
i
I
30 meter I

3.5.9 Analisis Two Way ANOVA
Analisis data dilakukan dengan menggunakan two way ANOVA yang
bertujuan untuk mengetahui apakah dengan menggunakan variasi jarak
penanaman dengan perlakukan sampel memiliki pengaruh dalam pembacaan
konsetrasi logam timbal dalam tanaman kubis dengan kesimpulan sebagai berikut:
1. Ho ditolak apabila Fhitung > Fraver dan nilai sig < oo = 0,05 maka ada pengaruh
variasi jarak penanaman dengan perlakukan sampel terhadap logam timbal
dalam tanaman kubis.
2. Ho diterima apabila Fniung < Fravel dan nilai sig > a = 0,05 maka tidak ada
pengaruh variasi jarak penanaman dengan perlakukan sampel terhadap logam

timbal dalam tanaman kubis.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian yang telah dilakukan dengan judul “Analisis Logam Timbal
(Pb) pada Sayuran Kubis (Brassica Oleraceae L.) dari Sentra 2 Kecamatan
Kabupaten Malang dengan Metode Destruksi Basah Tertutup (Refluks) secara
Spektroskopi Serapan Atom (SSA)”. Penelitian ini dilakukan dengan tujuan untuk
mengetahui kadar logam Pb pada sayuran kubis yang ditanam dipinggir jalan raya
di Kecamatan Ngantang dan Pujon. Adapun tahapan-tahapan pada penelitian ini
yaitu pemilihan dan pengambilan sampel kubis, preparasi sampel, pengaturan alat
SSA, pembuatan larutan standar timbal (Pb), dan penentuan kadar logam timbal
(Pb) dengan variasi jarak tanam dari jalan raya serta variasi perlakukan sampel,

dan analisis data hasil penelitian.

4.1 Pengambilan Sampel Kubis Segar di Kecamatan Ngantang dan Pujon
Pengambilan sampel dilakukan menggunakan metode purposive. Metode
Purposive merupakan metode pengambilan sampel dengan cara melihat kondisi
atau keadaan dari daerah penelitian. Sampel yang digunakan dalam penelitian
yaitu tanaman kubis segar yang diambil dari 3 lahan yang berbeda setiap

Kecamatan Ngantang dan Kecamatan Pujon.

Pengambilan sampel dilakukan pada pagi hari dalam satu waktu. Pemilihan
sampel di Kecamatan Ngantang dan Pujon berdasarkan sumber pencemaran.
Pengambilan Sampel di Kecamatan Ngantang diambil dari 3 lahan pertanian yang

terletak di pinggir jalan raya, begitupun di Kecamatan Pujon. Akan tetapi, dari

34
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kedua Kecamatan tersebut memiliki beberapa perbedaan pencemaran. Dimana 3
lahan pada Kecamatan Ngantang berbebeda jarak £ 2 km setiap lahannya dan
terletak lebih dekat dengan jalan raya utama. Sedangkan 3 lahan pada Kecamatan
Pujon berbebeda jarak 2 km setiap lahannya dan 1 lahan terletak di dekata jalan

utama sedangkan 2 lahannya terletak jauh dari jalan utama.

Proses pengambilan sampel sayuran kubis pada tiap lahannya diambil jarak
10 meter, 20 meter, dan 30 meter. Setiap jarak diambil 1 kubis. Sehingga setiap
lahan terdapat 3 kubis dan setiap Kecamatan diperoleh 9 kubis dengan berat
masing-masing kubis 1,5 Kg. Peralatan yang digunakan untuk pengambilan
sampel sayuran kubis adalah pisau, kresek, dan spidol. Pisau digunakan untuk
mengambil sampel, sehingga lebih mudah dalam pengambilannya. Kresek
digunakan untuk wadah sampel sayuran kubis segar. Spidol digunakan untuk

menandai kubis dari setiap lahan, jarak dan lokasi.

4.2 Preparasi Sampel

Tiga lahan dari setiap Kecamatan diperoleh 9 sayuran kubis. Kemudian
bagian kubis yang diambil adalah kuncupnya dengan berat 1,5 Kg dan dipotong
menjadi 4 bagian. Diambil 1 bagian kubis, dipotong kecil-kecil dan dimasukkan
kedalam wadah, lalu ditutup menggunkan wrap, sedangkan 3 bagian disimpan.
Selanjutnya, kubis tiap jarak dari 3 lahan dicampur menjadi satu. Pencampuran

bertujuan agar kubis yang diambil benar-benar dapat mewakili populasi lainnya.
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Preparasi sampel sayuran kubis diawali dengan penimbangan sampel
sebanyak 50 gram. Kemudian dilakukan dengan 4 variasi perlakuan yaitu tanpa
pencucian, pencucian, perendaman, dan perebusan. Adapun perbedaan dari
keempat perlakuan tersebut yaitu pertama proses tanpa pencucian maka tidak ada
pelakuan dalam sampel. Kedua proses pencucian bertujuan untuk menghilangkan
kotoran, residu, pestisida dan partikulat logam yang menempel pada kubis, Ketiga
proses perendaman bertujuan untuk meminimalisir logam timbal pada kubis yang
telah berdifusi (berpindahnya suatu zat dalam pelarut dari konsentrasi tinggi ke
konsentrasi rendah) melalui perendaman aquades panas. Keempat proses
perebusan terjadi peningkatan energi akibat proses pemanasan aquades pada suhu
cukup tinggi sehingga dapat mempercepat proses difusi, akibatnya logam timbal
pada kubis yang telah berdifusi melalui perebusan aquades akan mengalami

penurunan kadar logam timbal.

Setelah itu, ditiriskan menggunakan saringan plastik untuk mengurangi air.
Dan dihaluskan menggunakan mortar dan alu bertujuan untuk memperluas
permukaan sampel dan agar sampel mudah terdestruksi. Selanjutnya sampel
ditimbang sebanyak 2 gram setiap perlakuan untuk dilakukan analisis lebih lanjut
menggunakan destruksi basah tertutup (refluks) secara Spektroskopi Serapan

Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283,3 nm.

4.3 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Pembuatan larutan standar dilakukan dengan cara dipipet 1 mL larutan stok

1000 ppm kedalam labu ukur 100 mL dan ditanda bataskan menggunakan HNO3
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0,5 M. Sehingga diperoleh larutan timbal dengan konsentrasi 10 ppm. Setelah itu
dibuat larutan standar timbal (Pb) O ppm, 0,2 ppm, 0,4 ppm, 0,8 ppm, 1,0 ppm dan
1,2 ppm dengan cara memipet larutan stok Pb 10 ppm sebanyak O mL, 1 mL, 2
mL, 4 mL, 5 mL dan 6 mL (Rohman, 2007). Pembuatan larutan dengan
konsentrasi tersebut bertujuan sebagai range pembacaan kadar logam timbal yang
akan dianalisis menggunakan instrumen Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
karena diasumsikan kadar yang terbaca pada instrumen berada diantara 0 ppm -

1,2 ppm

Larutan standar yang telah dibuat lalu dianalisis menggunakan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) untuk mengukur absorbasinya. Instrumen yang digunakan
adalah Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dengan tipe AA240 varian Australia
dengan panjang gelombang 283,3 nm. Data yang diperoleh yaitu larutan yang
telah diketahui konsentrasinya dan absorbansi, dimana konsentrasi terletak pada
sumbu x dan absorbansi terletak pada sumbu y yang akan menghasilkan
persamaan regresi linier y= ax + b. Sehingga dapat diperoleh persamaan regresi

linear pada Gambar 4.1.

0,035
0,03
0,025 y = 0,0275x + 0,0002
- — 2 _
8 0,02 R%=0,9996
8
5 0,015 —@— absorbansi
wn
< 001 | A e Linear (absorbansi)
<
0,005
0
0 0,5 1 1,5
-0,005

Konsentrasi (ppm)

Gambar 4.1 Kurva standar logam timbal (Pb)
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Berdasarkan Gambar 4.1 dapat dilihat bahwa grafik yang diperoleh linier,
dimana sumbu x berbanding lurus dengan sumbu y sehingga diperoleh persamaan
regresi y= 0,0275x + 0,0002. Dimana a adalah slop, b adalah intersept, y adalah
absorbansi, dan x adalah konsentrasi. Uji linieritas telah memenuhi syarat yang
dapat dibuktikan dengan nilai koefisien korelasi (r) R?> sebesar 0,9996. Hal ini
menunjukkan bahwa ukuran kemampuan hubungan antara konsentrasi dengan
absorbansi mendekati 1 yang didasarkan dengan hukum Lamber-Beer dengan
nilai R?>0,99, kondisi alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dalam kondisi baik

dan korelasi antar keduanya sudah layak digunakan untuk analisis.

4.3.1 Batas Deteksi (LoD)

Limit of Detection merupakan konsentrasi terendah dalam sampel yang
masih dapat dideteksi, namun tidak harus dikuantifikasi dan memberikan respon
signifikan dibandingkan dengan blanko (Ratnawati, 2019). Penetapan nilai LOD
dilakukan dengan cara pembuatan laruran standar dengan konsentrasi 0 ppm, 0,2
ppm; 0,4 ppm; 0,8 ppm; 1,0 ppm; 1,2 ppm. Berdasarkan hasil pengukuran LOD
didapatkan nilai sebesar 0,0425 mg/L. Hal ini menunjukkan bahwa metode ini
mampu mendeteksi konsentrasi logam timbal (Pb) sebesar 0,042 mg/L. Apabila
konsentrasi sampel berada dibawah 0,0425 mg/L, maka sinyal yang ditangkap

oleh alat AAS berasal dari pengganggu (noice) dan tidak dipercaya sebagai analit.
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4.3.2 Batas Kuantitasi (LoQ)

Limit of Quantitation merupakan konsentrasi analit terendah dalam sampel
yang dapat ditentukan dengan presisis dan akurasi (Ratnawati, 2019). Penetapan
nilai LoQ dilakukan dengan cara pembuatan laruran standar dengan konsentrasi O
ppm, 0,2 ppm; 0,4 ppm; 0,8 ppm; 1,0 ppm; 1,2 ppm. Berdasarkan hasil
pengukuran LoQ didapatkan nilai sebesar 0,1417 mg/L. Hal ini menunjukkan
bahwa konsentrasi logam timbal (Pb) yang masih bisa dikuantifikasi secara presisi
adalah diatas 0,1417 mg/L. Dari hasil perhitungan nilai LoQ dapat dikatakan baik
karena hasil analisis sampel memiliki konsentrasi berada diatas nilai LoQ,

sehingga dapat diterima dalam akurasi dan presisi.

4.3.3 Nilai Akurasi

Penentuan nilai akurasi bertujuan untuk mengetahui keakuratan metode
yang digunakan dalam analisis. Syarat nilai akurasi yang baik untuk sampel
berada dalam range 97%-103% (Asmorowati, 2020). Nilai akurasi dinyatakan
dalam % recovery dari kurva standar dengan konsentrasi 0,2 ppm; 0,4 ppm; 0,8
ppm; 1,0 ppm; dan 1,2 ppm berturut-turut yaitu 98,15%; 99,625%; 101,8125%;
101,09%; dan 98,483%. Nilai %recovery tersebut telah memenuhi syarat yang
telah ditetapkan sehigga menunjukkan bahwa metode yang digunakan telah

terakurasi dengan baik.
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4.4 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam sampel Kubis dengan
Variasi jarak Tanaman dari Jalan Raya dan Variasi Perlakuan Sampel
Penentuan kadar logam timbal di Kecamatan Ngantang dan Pujon dengan

variasi jarak penanaman yaitu 10 meter, 20 meter, dan 30 meter dengan variasi

perlakuan sampel yaitu tanpa pencucian, pencucian, perendaman, dan perebusan.

Kubis yang diambil adalah bagian kuncupnya. Kemudian sampel dihaluskan

menggunakan mortar dan alu, lalu ditimbang sebanyak 2 gram dan dilakukan

destruksi menggunakan refluks dengan zat pengoksidasi HNOs 11,25 mL dan

H2SO4 3,75 mL (3:1). Berikut reaksi yang terjadi antara sampel dengan zat

pengoksidasi (HNOs dan H2SOa):

Destruksi: Pb(CH,0)x+ HNO3(g) + H2SOsqy —» PB(NO3)23aq) + CO2g) + NO(g) + SOy +

SO03% g + HoO@) wovvvereeieeeeieeeeine (4.1)

Nebulizer: Pb(NOz)2agy —  PO(NO2)a(s)  ovverrereeeieieeiecie e (4.2)
lpb(NO::,)z(s) B P (ag)+ 2NOG(g) cvrverrriiieiis e (4.3)
BUINEr  © PbZag T PDag) + 26 e s e (4.4)

Persamaan 4.1 merupakan reaksi destruksi, dapat dilihat bahwa (CH20)x
dianggap sebagai senyawa organik dalam sampel kubis yang akan didekomposisi
oleh HNOs menghasilkan gas CO. dan NO yang ditandai dengan gas berwarna
kecoklatan saat proses pemanasan. Proses dekomposisi ini yang menyebabkkan
terputusnya ikatan logam timbal dari senyawa organik dalam sampel, selanjutnya
diubah menjadi Pb(NO3) atau disebut dengan garam yang mudah larut dalam air.
Penambahan HNOs bertujuan untuk memutuskan ikatan senyawa organik dengan

logam dan berfungsi sebagai pengoksidasi utama karena dapat melarutkan logam
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dengan baik. Sedangkan penambahan H>SOs berfungsi sebagai oksidator yang
baik pada suhu tinggi, sehingga dapat memaksimalkan proses destruksi dan
meminimalisir kehilangan pelarut pada saat proses pemanasan berlangsung.

Proses destruksi basah tertutup menggunakan refluks dengan suhu 100 °C
dilakukan selama 3 jam, dengan penambahan zat pengoksidasi HNO3 pekat dan
H2SO4 pekat, dimana titik didih dari zat pengosidasi HNO3 sebesar 121 °C dan
H2SO4 sebesar 337 °C, kedua zat pengoksidasi tersebut masih berada diatas suhu
refluks sehingga tidak terlalu banyak terjadi penguapan pada saat proses destruksi
berlangsung dan logam timbal memiliki titik didih sebesar 1740 °C sehingga
memungkinkan bahwa logam timbal masih ada dalam sampel. Proses destruksi
dihentikan ketika telah mencapai 3 jam dan larutan berubah menjadi bening
kekuningan menandakan bahwa ikatan logam telah terputus dari senyawa organik.
Setelah itu, larutan didiamkan pada suhu kamar dan disaring menggunakan kertas
whatman No. 42 bertujuan agar tidak ada pengotor yang tertinggal dalam sampel
sehingga mengakibatkan pembacaan insrumen kurang optimal dan menyumbat
pipa kapiler. Selanjutnya diencerkan menggunakan HNO3z 0,5 M ke dalam labu
ukur 20 mL hingga tanda batas dan dihomogenkan. Larutan hasil destruksi
dianalisis menggunakan AAS dengan panjang gelombang 283,3 nm. Penggunaan
panjang gelombang 283,3 nm karena rasio signal-to-noise yang lebih baik dan
interferensi yang lebih rendah dibandingkan pada panjang gelombang lainnya
(Yuksel et al., 2017).

Persamaan 4.2 menunjukkan Pb(NOz)2aq) masuk dalam nebulizer akan
dikabutkan menjadi partikel butiran halus sehingga menjadi Pb(NOz3)zs).

Persamaan 4.3 menunjukkan analit akan dibawa naik ke burner, dimana
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Pb(NOs)z) teruarai menjadi Pb?* g + 2NOs. Ketika tepat pada burner terjadi
atomisasi yaitu tempat terjadinya pembentukan atom. Dimana Pb?" akan
melepaskan muatannya menjadi atom Pb sebagaimana Persamaan 4.4. Kemudian
monokromator akan mengisolasi sinar radiasi dari analit dan memisahkannya dari
sinar lain yang berasal dari nyala. Lalu masuk kedalam detektor tempat
diterimanya radiasi elektromagnetik dan mengubahnya dalam bentuk energi listrik
(data absorbansi), kemudian absorbansi masuk dalam recorder direkam oleh
komputer sehingga terbaca data absrobansi sampel. Adapun kadar logam timbal

(Pb) dalam kubis ditunjukkan Gambar 4.2 dan Gambar 4.3.

o N
o o

5,0 4,443

5,7
4,9 >1,7 4,8
4,5 ’ 4,44 0
4,1 ) 3,7
’ B 10 meter
M 20 meter
30 meter
0,0
Al A2 A3 Ad

Perlakuan Sampel

w
[=)

Kadar logam Ph (mg/Kg)
N I
o o o

Gambar 4.2 Diagram batang kadar logam Pb berdasarkan varisi jarak tanam dan
perlakuan sampel kubis di Kecamatan Ngantang

Keterangan:

Aq : Tanpa Pencucian
A, : Pencucian

As : Perendaman

Ay : Perebusan
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Gambar 4.3 Diagram batang kadar logam Pb berdasarkan varisi jarak tanam dan
perlakuan sampel kubis di Kecamatan Pujon

Keterangan:

B : Tanpa Pencucian
B, : Pencucian

B3 : Perendaman

B. : Perebusan

Tabel 4.1 Hasil analisis kadar logam timbal (Pb) pada kubis dari sentra

Kecamatan Ngantang

Rata-rata (mg/Kg) + SD
Jarak Tanpg Pencucian Perendaman Perebusan
Pencucian
10 meter 57+0,23" | 51+0,15°° | 4,7+0,11~° | 4,4+ 0,05"¢
20 meter 5,0+0,1582 | 4,7+0,058° | 45+0,058¢ | 4,3+0,1B4
30 meter 4,5+0,1¢2 4,2 +0,1¢° 4,0+ 0,05%¢ | 3,7+5,44%

Notasi subset yang berbeda (A, B, C) untuk jarak tanam dan (a, b, ¢, d) untuk
perlakuan sampel dan pada tiap garis mempunyai perbedaan yang nyata (P <
0,05).

Tabel 4.2 Hasil analisis kadar logam timbal (Pb) pada kubis dari sentra
Kecamatan Pujon

Rata-rata (mg/Kg) + SD
Jarak Tanpg Pencucian Perendaman Perebusan
Pencucian
10 meter 21+005% | 15+0,15° | 1,2+0,0°° | 1,0+0,1174
20 meter 1,5+ 0,182 1,2+0,08° | 1,0+0,058¢ | 0,7+ 0,108¢
30 meter 1,4+271%% | 1,0+0,05°° | 0,9+0,05°¢ | 0,4+ 0,05

Notasi subset yang berbeda (A, B, C) untuk jarak tanam dan (a, b, ¢, d) untuk
perlakuan sampel dan pada tiap garis mempunyai perbedaan yang nyata (P <
0,05). .
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Berdasarkan Tabel 4.1 dan Tabel 4.2 secara uji statistika Two Way ANOVA
dapat diketahui bahwa variasi perlakuan dan jarak memiliki nilai sig < 0,05, hal
ini menunjukkan variasi jarak dan perlakuan sampel memiliki perbedaan yang
nyata terhadap hasil kadar logam timbal (Pb) pada kubis. Misal, pada variasi jarak
diberi notasi subset huruf kapital yang berbeda (A, B, C) dan cara membacanya ke
arah bawah. Sedangkan pada variasi perlakuan diberi notasi huruf kecil yang
berbeda (a, b, ¢, d ) dan cara membacanya kesamping. Perbedaan notasi tersebut
menandakan bahwa variasi jarak dan perlakuan berbeda nyata terhadap kadar

logam timbal (Pb).

Gambar 4.2 menunjukkan rata-rata kadar logam timbal pada sayuran kubis
di Kecamatan Ngantang dengan variasi jarak 10 meter, 20 meter, dan 30 meter
serta variasi perlakuan tanpa pencucian, pencucian, perendaman, dan perebusan
berturut-turut yaitu pada jarak 10 meter sebesar 5,7 mg/Kg; 51 mg/Kg; 4,7
mg/Kg; dan 4,4 mg/Kg. Jarak 20 meter sebesar 5,0 mg/Kg; 4,7 mg/Kg; 4,5
mg/Kg; dan 4,3 mg/Kg. Jarak 30 meter sebesar 4,5 mg/Kg; 4,2 mg/Kg; 4,0

mg/Kg; dan 3,7 mg/Kg.

Gambar 4.3 menunjukkan rata-rata kadar logam timbal pada sayuran kubis
di Kecamatan Pujon dengan variasi jarak 10 meter, 20 meter, dan 30 meter serta
variasi perlakuan tanpa pencucian, pencucian, perendaman, dan perebusan
berturut-turut yaitu pada jarak 10 meter sebesar 2,1 mg/Kg; 1,6 mg/Kg; 1,2
mg/Kg; dan 1 mg/Kg. Jarak 20 meter sebesar 1,5 mg/Kg; 1,2 mg/Kg; 1,0 mg/Kg;
dan 0,7 mg/Kg. Jarak 30 meter sebesar 1,4 mg/Kg; 1,0 mg/Kg; 0,9 mg/Kg; dan
0,4 mg/Kg. Kadar logam Pb yang diperoleh sebagian besar melebihi ambang

batas yang telah di tetapkan oleh SNI 7387 Tahun 2009 yaitu batasan cemaran
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logam berat timbal (Pb) pada sayuran adalah 0,5 mg/kg. Namun terdapat satu
sampel memiliki kadar logam Pb dibawah ambang batas yaitu pada Kecamatan

Pujon jarak 30 meter dengan perlakuan perebusan sebesar 0,4 mg/Kg.

Berdasarkan lokasi pengambilan sampel dapat diketahui bahwa Kecamatan
Ngantang memiliki kadar logam timbal lebih tinggi dibandingkan dengan
Kecamatan Pujon. Hal ini dapat terjadi karena pengambilan sampel di Kecamatan
Ngantang terletak di lahan pinggir jalan dekat dengan jalan utama (jalan raya)
sehingga banyak aktivitas kendaraan bermotor dan aktivitas penduduk, sedangkan
pada Kecamatan Pujon pengambilan sampel terletak di lahan pinggir jalan agak
jauh dari jalan utama (jalan raya) sehingga aktivitas kendaraan bermotor dan
penduduk tidak terlalu tinggi. Kadar logam timbal pada kota yang padat lalu
lintasnya bisa mencapai 5-50 kali dibandingkan di pegunungan (Sunu, 2001).
Menurut Siregar (2005) faktor lain yang mempengaruhi konsentrasi timbal di
udara yaitu (1) waktu, temperatur, kecepatan dari emisi, ukuran, bentuk dan
kepadatan timbal, (2) parameter meteorologi seperti kecepatan angin, derajat
turbulensi dan kelembapan, dan (3) jarak pengambilan sampel dari sumber

pencemar, topografi lokasi.

Berdasarkan jarak penanaman dapat diketahui bahawa semakin jauh jarak
penanaman dari jalan raya, maka kadar logam Pb akan semakin kecil. Kadar
logam pb pada jarak 10 meter lebih tinggi daripada jarak 20 meter lebih tinggi
daripada jarak 30 meter. Hal ini disebabkan karena jarak 10 meter merupakan
jarak yang dekat dengan jalan raya sehingga pencemaran logam Pb akan semakin
tinggi. Selaras dengan penelitian Sanra, dkk (2015) bahwa semakin dekat jarak

sampel dengan sumber pencemar, maka akan semakin tinggi kadar cemaran
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timbal pada sampel. Dan sebaliknya, semakin jauh jarak sampel dari sumber

pencemar, maka akan semakin rendah kadar cemaran timbal pada sampel.

Pencemaran tersebut sebagian besar berasal dari gas kendaraan bermotor
berupa gas hasil sisa pembakaran dan partikel logam, akibatnya tanaman yang
ditaman dekat jalan raya mudah terpapar oleh logam timbal. Meningkatnya
aktivitas kendaraan bermotor menyebabkan kandungan logam Pb diudara
meningkat. Partikel Pb yang dikeluarkan dari asap kendaraan bermotor dihasilkan
dari pembakaran bahan aditif yang digunakan dalam campuran bensin yang terdiri
dari Tetra Ethyl Lead /(C2Hg)s Pb (TEL) dan Tetra Methyl Lead/ /(CHs)s Pb
(TML) yang berfungsi untuk meningkatkan bilangan oktan bahan bakar
(Sudarmaji, 2006). Menurut Astawa (2009) dalam Agustin (2014) Faktor
pencemaran logam berat berasal dari udara dan air yang dapat mencemari tanah,
kemudian tanaman yang tumbuh diatas tanah yang tercemar akan menyerap pada
semua bagian akar, batang, dan daun tanaman. Sumber pencemran logam timbal
pada tanah pertanian berasal dari jumlah logam yang ada pada batuan, pupuk yang

digunakan, dan beberapa kegiatan industri dan transportasi.

Berdasarkan perlakuan sampel (tanpa pencucian, pencucian, perendaman,
perebusan) dapat diketahui bahwa kadar logam timbal (Pb) pada sayuran kubis
secara berturut-turut mengalami penurunan. Perlakuan tanpa pencucian dijadikan
sebagai kontrol sehingga memiliki kadar logam timbal paling tinggi. Sedangkan
perlakuan pencucian mengalami penurunan logam timbal dikarenakan dengan
proses pencucian dapat mengurangi cemaran logam timbal yang menempel pada
permukaan sayuran. Penelitian Pasaribu (2017) menyatakan bahwa proses

pencucian sayuran dapat menurunkan kadar logam timbal (Pb), sehingga logam
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Pb pada permukaan sayuran akan terlepas. Sedangkaan perlakuan perendaman
dengan aquades mendidih suhu £ 100 °C selama 5 menit memiliki kadar logam
timbal lebih rendah dari perlakuan pencucian, hal ini disebabkan karena pada
proses perendaman pada suhu tersebut dapat menguraikan logam yang ada pada
sayuran bersamana uap air atau kemungkinan juga dapat larut dalam aquades.
Sedangkan perlakuan perebusan sayuran dengan aquades mendidih suhu + 100 °C
memiliki kadar logam timbal paling rendah, hal ini disebabkan oleh rusaknya
membran plasma dan membran organel pada kubis akibat pemanasan pada saat
perebusan sehingga memudahkan senyawa logam yang terakumulasi didalamnya
teruarai dari jaringan tumbuhan (Kustina, 2006). Hal ini diperkuat oleh Winarno
(2004) dalam Budiari (2016) bahwa proses perebusan dapat memecahkan ikatan
logam pada jaringan tumbuhan karena suhunya yang cukup tinggi yang
mengakibatkan senyawa pengikat logam berat pada tumbuhan dapat melepaskan

ikatannya.

Menurut Triani dkk (2012) Perlakuan perebusan sayuran dengan waktu
yang lama akan menghilangkan zat gizi pada sayuran, sehingga waktu optimum
untuk melakukan perebusan adalah 5 menit dihitung setelah air mendidih.
Perebusan selama 5 menit akan merubah tekstur sayuran menjadi lebih lunak dan
agak lembut. Menurut Widowati dkk (2021) menganalisis logam Pb dan gizi pada
kacang panjangan tanpa pengelolahan didapatkan kadar Pb 15,68 mg/Kg vitamin
C sebesar 29,80 mg/100g; vitamin A sebesar 5152,24 mg/100g, dan protein
4,67%. Sedangkan proses perebusan didapatkan kadar logam vitamin C sebesar
3,63 mg/100g; vitamin A sebesar 156,16 mg/100g, dan protein 1,60%. Proses

perebusan dapat meminimalisir adanya logam berat tetapi zat gizi pada sayuran
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tersebut banyak hilang akibat pemanasan pada saat perebusan sehingga zat gizi

seperti vitamin A, vitamin C, dan protein akan mengalami kerusakan.

Mekanisme masuknya partikel Pb kedalam jaringan daun yaitu melalui
stomata daun yang berukuran besar sedangkan ukuran partikel Pb lebih kecil,
sehingga partikel Pb dengan mudah masuk kedalam jaringan daun melalui proses
penjerapan pasif. Partikel Pb yang menempel pada permukaan daun berasal dari
tiga proses, pertama sedimentasi akibat gaya gravitasi, kedua tumbukan akibat

turbulensi angin dan ketiga pengendapan akibat air hujan (Saleha, 2013).

4.5 Pengaruh Variasi Jarak Penanaman dan Perlakuan Sampel Kubis

Terhadap Kadar Logam Timbal (Pb).

Berdasrkan hasil kadar logam timbal yang diperoleh selanjutnya diuji
statistika Two Way ANOVA yang bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi
jarak tanam dengan perlakukan sampel dalam pembacaan konsetrasi logam timbal

dalam tanaman kubis dengan kesimpulan sebagai berikut:

1. Apabila Fhitung > Fraver dan nilai sig < o = 0,05 maka ada pengaruh variasi
jarak penanaman dengan perlakukan sampel terhadap hasil kadar logam
timbal dalam tanaman kubis.

2. Apabila Fhiung < Fber dan nilai sig > o = 0,05 maka tidak ada pengaruh
variasi jarak penanaman dengan perlakukan sampel terhadap hasil kadar

logam timbal dalam tanaman kubis.
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Tabel 4.3 Hasil uji two way anova pengaruh variasi jarak penanaman dengan
perlakuan sampel Kecamatan Ngantang.

Type Il Sum
Source of Squares df Mean Square F Sig.
Corrected 9,434% 11 ,858 65,692 ,000
Model
Intercept 759,003 1 759,003 | 58136,362 ,000
jarak 4,872 2 2,436| 186,574 ,000
perlakuan 4,199 3 1,400f 107,199 ,000
jarak * ,364 6 ,061 4,645 ,003
perlakuan
Error ;313 24 ,013
Total 768,750 36
Corrected Total 9,748 35

Berdasarkan Tabel 4.3 hasil uji statistika Two Way ANOVA menunjukkan

pengaruh dari variasi jarak dan perlakuan terhadap kadar logam timbal dari

Kecamatan Ngantang sebagai berikut:

1. Pada variasi jarak didapatkan nilai sig 0.000 < 0.005 dan Fhiwng Sebesar

186.574 > Frapel Sebesar 3,28, hal ini menunjukkan bahwa ada pengaruh jarak

penanaman sampel terhadap hasil kadar logam timbal.

2. Pada variasi perlakuan didapatkan nilai sig 0.000 < 0.005 dan Fhitung Sebesar

107.199 > Fpe Sebesar 3,28, hal ini menunjukkan bahwa ada pengaruh

perlakuan sampel terhadap hasil kadar logam timbal.

3. Pada variasi jarak dan perlakuan didapatkan nilai sig 0.003 < 0.005 dan Fhitung

sebesar 4.645 > Fpel Sebesar 3.28, hal ini menunjukkan bahwa ada pengaruh

perlakuan sampel dengan jarak penanaman sampel terhadap hasil kadar

logam timbal dalam tanaman kubis.



Tabel 4.4 Hasil uji two way anova pengaruh variasi jarak penanaman dengan

perlakuan sampel Kecamatan Pujon.

Type Il Sum
Source of Squares df Mean Square F Sig.
Corrected 6,170% 11 ,561| 56,088 ,000
Model
Intercept 51,600 1 51,600| 5160,028 ,000
jarak 1,771 2 ,885| 88,528 ,000
perlakuan 4,128 3 1,376| 137,583 ,000
jarak * 272 6 ,045 4,528 ,003
perlakuan
Error ,240 24 ,010
Total 58,010 36
Corrected Total 6,410 35

Berdasarkan Tabel 4.4 hasil uji statistika Two Way ANOVA menunjukkan
pengaruh dari variasi jarak dan perlakuan terhadap kadar logam timbal dari

Kecamatan Pujon sebagai berikut:

1. Pada variasi jarak didapatkan nilai sig 0.000 < 0.005 dan Fniwng Sebesar
88.528 > Fpel Sebesar 3.28, hal ini menunjukkan bahwa ada pengaruh jarak
penanaman sampel terhadap hasil kadar logam timbal.

2. Pada variasi perlakuan didapatkan nilai sig 0.000 < 0.005 dan Fhiwng Sebesar
137.583 > Fupel Sebesar 3.28, hal ini menunjukkan bahwa ada pengaruh
perlakuan sampel terhadap hasil kadar logam timbal.

3. Pada variasi jarak dan perlakuan didapatkan nilai sig 0.003 < 0.005 dan Fhitung
sebesar 4.528 > Fpel Sebesar 3.28, hal ini menunjukkan bahwa ada pengaruh
perlakuan sampel dengan jarak penanaman sampel terhadap hasil kadar

logam timbal dalam tanaman kubis.
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Uji tukey (uji beda nyata) kadar logam timbal (Pb) terhadap variasi jarak
dan perlakuan sampel. Jika nilai uji tukey terletak pada subset yang sama, maka
menandakan variasi jarak dan sampel tidak berbeda nyata. Sebaliknya, Jika nilai
uji tukey terletak pada subset yang berbeda, maka menandakan variasi jarak dan

sampel berbeda nyata.

Berdasarkan uji tukey, dapat disimpulkan sebagai berikut:

1.  Hasil tukey variasi jarak terhadap kadar logam Pb

Pada subset 3 terdapat data kadar logam Pb pada sayuran kubis dengan jarak
10 meter berbeda subset dengan jarak 20 meter (subset 2) dan 30 meter (subset 3)
yang menandakan bahwa jarak 10 meter mempunyai perbedaan yang signifikan

dengan jarak 20 meter dan 30 meter terhadap hasil kadar logam timbal.

2. Hasil tukey variasi perlakuan sampel terhadap kadar logam Pb

Pada subset 4 terdapat data logam Pb pada sayuran kubis dengan perlakuan
tanpa pencucian berbeda subset dengan perlakuan pencucian (subset 3), berbeda
subset dengan perlakuan perendaman (subset 2), berbeda subset dengan perlakuan
perebusan (subset 41), hal ini menandakan bahwa perlakuan tanpa pencucian
mempunyai perbedaan signifikan dengan perlakuan pencucian, perendaman, dan

perebusan terhadap hasil kadar logam timbal.

4.6  Urgensi Hasil Penelitian Menurut Perspektif Islam

Sayuran kubis merupakan makanan yang banyak dikonsumsi oleh

masyarakat karena memiliki banyak kasiat dan manfaat. Menurut Dalimartha
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(2000) sayuran kubis memiliki kasiat dan manfaat untuk mengobati diare, sakit
kepala, tuli, dan obat gatal akibat jamur. Selain itu, kubis segar juga mengandung
air, protein, lemak, karbohidrat, serat, kalsium, fosfor, besi, natrium, kalium,
vitamin, kalsium, dan beta karoten. Maka dari itu kebersihan sayuran kubis patut
diwaspadai agar tidak menimbulkan gangguan kesehatan, seperti adanya logam
timbal (Pb) yang menyebabkan berbagai penyakit meliputi gangguan fungsi
ginjal, keguguran, kelahiran premature masalah kecerdasan dan hipertensi

(Adhani & Husnain, 2017).

Logam timbal pada kubis dapat berasal dari asap kendaraan bermotor yang
akan terbang ke udara, sebagian akan menempel pada tanaman sayur yang
berada di pinggir jalan dan sebagian lagi dengan adanya angin dan hujan akan
mengakibatkan debu tersebut jatuh ke permukaan tanah dan jalan raya. Selain
itu kandungan logam timbal juga dapat berasal dari tanah (Sudarmadji dkk, 2006).
Pupuk fosfat, pupuk kompos, pupuk nitrat, pupuk kandang, dan pupuk kapur
(Alloway, 1995). Dan pestisida (Karyadi, 2005). Sehingga perlu di perhatikan
cara budidaya, penggunaan pupuk dan kebersihan sebelum dikonsumsi agar
sayuran menjadi aman untuk dikonsumsi serta sayuran menjadi halal dan thayyib.

Makanan halal dan thayyib merupakan makanan yang diperbolehkan oleh
syariat islam (bukan jenis makanan yang diharamkan oleh Allah SWT), bergizi,
aman (tidak mengandung zat-zat berbahaya bagi tubuh), proposinal (tidak
berlebihan), dan lezat. Begitupun dengan sayuran kubis merupakan sayuran yang
halal, namun belum tentu thayyib, dapat dikatakan thayyib apabila sesuatu yang
tidak mendatangkan bahaya pada tubuh dan akalnya. Dan sebaliknya, apabila

makanan tersebut mendatangkan bahaya dan tidak memberi manfaat, maka
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makanan tersebut tidak layak untuk dikonsumsi (tidak thayyib). Sebagaimana

firman Allah SWT dalam QS Al-Bagarah ayat 172:

=}

§ ol it S 0 b b 28855 105505 & o) 2587 46y 0,00

Artinya: “Hai orang-orang yang beriman, makanlah di antara rezeki yang baik-
baik yang Kami berikan kepadamu dan bersyukurlah kepada Allah, jika
benar-benar kepada-Nya kamu menyembah.”

Pr

Tafsir ibnu katsir, Allah memerintahkan hamba-hamba-Nya yang beriman
melalui firman-Nya untuk memakan makanan yang baik dari rizki yang telah
Allah berikan kepada mereka, agar mereka senantiasa mensyukuri nikmat-Nya.
Salah satu alasan mengapa doa diterima untuk ibadah adalah konsumsi makanan
halal. Demikian pula, makanan yang diharamkan membuat doa tidak dikabulkan
dan ibadah tidak diterima. Sehingga dapat dijelaskan bahwa manusia
diperintahkan untuk memakan makanan yang thayyib, yaitu makanan yang baik,
aman untuk dikonsumsi dan tidak berbahaya. Seperti halnya tanaman kubis dapat
berbahaya jika terdapat-zat-zat kimia seperti adanya logam berat timbal.

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan diperoleh kadar logam
timbal dalam sampel kubis yang dibudidayakan di Kecamatan Ngantang dan
Pujon dengan variasi perlakuan sampel (tanpa pencucian, pencucian, perendaman,
perebusan) dan variasi jarak ( 10 meter, 20 meter, 30 meter) memiliki nilai cukup
tinggi dan sebagian besar melebihi ambang batas yang ditetapkan oleh SNI yaitu
0,5 mg/Kg. Hal ini menandakan bahwa sayuran kubis secara syari’ah merupakan
makanan halal, namun tidak layak dikonsumsi dan termasuk dalam makanan tidak
thayyib karena terdapat zat berbahaya didalamnya yang dapat merusak kesehatan
tubuh. Dengan adanya cara preparasi kubis sebelum dikonsumsi dapat

meminimalisir adanya logam Pb pada kubis, sehingga kubis tersebut masih layak
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untuk dikonsumsi dan termasuk dalam makanan halal dan thayyib. Sebagaimana

yang sudah dijelaskan dalam surat Al-Mu-minun ayat 51:
T s 3 12 I Yo '£; - v ”.}a’,;o/
b S BT G ol 1ilasls B G & o3lasns e

Artinya: “Hai rasul-rasul, makanlah dari makanan yang baik-baik, dan
kerjakanlah amal yang saleh. Sesungguhnya Aku Maha Mengetahui apa
yang kamu kerjakan. ”

Berdasarkan tafsir yang dikemukakan oleh Ibnu Katsir ayat terebut
menjelaskan bahwa Allah SWT memerintahkan hamba-hamba-Nya yang diutus
sebagai Rasul untuk memakan makanan yang baik dan halal dan mengerjakan
amal shalih. Memakan makanan yang halal dan baik akan menjadikan terkabulnya
doa dan diterima ibadahnya. Kriteria dari makanan thayyib yaitu pemberian
langsung dari Allah, proposional, sehat, enak bagi orang yang memakannya,

bermanfaat, dan tidak mudharat pada diri dan agama (Asy-Syaukani, 2007).



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dengan judul Analisis Logam

Timbal (Pb) Pada Sayuran Kubis (Brassica Oleraceae L.) dari 2 Kecamatan

Kabupaten Malang menggunakan Metode Destruksi Basah Tertutup (Refluks)

secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) dapat disimpulkan sebagai berikut:

1. Kadar logam timbal (Pb) pada sayuran kubis dengan variasi jarak tanam 10
meter, 20 meter dan 30 meter serta variasi perlakuan tanpa pencucian,
pencucian, perebusan, dan perendaman di Kecamatan Ngantang bertutur-turut
jarak 10 meter sebesar 5,7 mg/Kg; 5,1 mg/Kg; 4,7 mg/Kg; dan 4,4 mg/Kg.
jarak 20 meter sebesar 5,0 mg/Kg; 4,7 mg/Kg; 4,5 mg/Kg; dan 4,3 mg/Kg.
jarak 30 meter sebesar 4,5 mg/Kg; 4,2 mg/Kg; 4,0 mg/Kg; dan 3,7 mg/Kg.
Dan di Kecamatan Pujon berturut-turut jarak 10 meter sebesar 2,1 mg/Kg; 1,6
mg/Kg; 1,2 mg/Kg; dan 1 mg/Kg. jarak 20 meter sebesar 1,5 mg/Kg; 1,2
mg/Kg; 1,0 mg/Kg; dan 0,7 mg/Kg. jarak 30 meter sebesar 1,4 mg/Kg; 1,0
mg/Kg; 0,9 mg/Kg; dan 0,4 mg/Kg.

2. Pengaruh variasi jarak penaman sayuran kubis dan perlakuan sampel terhadap
kadar logam timbal (Pb) berdasarkan hasil uji statistika Two Way ANOVA
didapatkan nilai sig < 0.005 dan Fnitung > Ftbel Yang menunjukkan bahwa
variasi jarak dan perlakuan sampel berbeda nyata serta berpengaruh secara

signifikan terhadap kadar logam timbal (Pb).
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5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, terdapat beberapa hal yg perlu

diperbaiki dan dikembangkan yaitu sebagai berikut:

1. Perlu dilakukan analisis kadar logam timbal (Pb) yang terdapat dalam tanah.
2. Perlu dilakukan analisis kadar logam timbal (Pb) pada sayur kubis

menggunakan variasi lama perebusan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1: Rancangan Penelitian

Pengambilan sampel.

Pengaturan Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA).

v
Pembuatan kurva standar timbal (Pb) 0,1 ppm; 0,2 ppm;

0,4 ppm; 0,8 ppm; 1,0 ppm; dan 1,2 ppm

l

Preparasi Sampel Tanaman Kubis dengan perlakuan tanpa
pencucian, pencucian, perebusan dengan suhu 100°C selama 5

menit dan perendaman dengan suhu 100°C selama 5 menit.

A

Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) pada Sampel Kubis dengan
metode destruksi basah tertutup (Refluks) menggunakan zat
pengoksidasi HNO3 pekat + H2SO4 pekat (3:1).

|

Analisis Data dengan Metode Uji Varian
Two Way ANOVA.
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Lampiran 2: Diagram Alir
L.2.1 Pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Alat SSA

diatur panjang gelombang 283,3 nm.
diatur laju alir asetilen 2,0 L/menit.
diatur laju alir udara pada 10,0 L/menit.
diatur lebar celah 0,7 nm.

diatur kuat arus HCI 10,0 pA.

diatur tinggi burner 2,0 mm

Hasil

L.2.2 Pembuatan Kurva Standar timbal (Pb)

Larutan baku standar Pb(NO3)2 1000 ppm

diambil 1 mL dan dimasukkan dalam labu ukur 100 mL.

diencerkan dengan HNO3 0,5 M sampai tanda batas.

Larutan standar Pb 10 ppm

diambil 0,5 mL; 1 mL; 2 mL; 5 mL; 6 mL; masing-masing
dimasukkan dalam labu ukur 50 mL dan diencerkan dengan
HNO3 sampai tanda batas, sehingga diperoleh larutan standar
Pb 0,1 mg/L; 0,2 mg/L; 0,4 mg/L; 0,8 mg/L; 1,0 mg/L; dan 1,2
mg/L.

dianalisis sederetan larutan standar Pb dengan Spektroskopi

Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283,3 nm.

Hasil
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L.2.3 Preparasi Sampel

Kubis

- diambil bagian daunnya kubis dengan jarak penanaman 10
meter, 20 meter, dan 30 meter.

- diambil 3 kubis setiap jarak

- dipotong 1 kubis menjadi 4 bagian

- diambil 1 bagian dan 3 bagiannya disimpan

- dipotong keci-kecil dan dimasukkan dalam wadah ditutup

menggunakan wrap

Hasil

L.2.3.1 Tanpa Pencucian

Kubis cincang

- ditimbang kubis sebanyak 50 gram

- dihaluskan menggunakan mortar dan alu.
Hasil

L.2.3.2 Pencucian

Kubis cincang

- ditimbang kubis sebanyak 50 gram

- dimasukkan kedalam wadah

- dicuci menggunakan aquades sebanyak 100 mL

- ditiriskan menggunakan saringan plastik hingga air

tidak menetes dan

- dihaluskan menggunakan mortar dan alu.

Hasil
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L.2.3.3 Perebusan

Kubis cincang

- ditimbang kubis sebanyak 50 gram

- dipanaskan aquades sebanyak 100 mL hingga suhu 100
°C selama 5 menit menggunakan gelas beaker 250 mL
diatas hot plate,

- dimasukkan kubis 50 gram dan direbus selama 5 menit.
ditiriskan menggunakan saringan plastik hingga air

tidak menetes.

- __dihaluskan menggukan mortar dan alu.
Hasil

L.2.3.4 Perendaman

Kubis cincang

- ditimbang kubis sebanyak 50 gram

- dipanaskan aquades sebanyak 100 mL hingga suhu 100
°C selama 5 menit menggunakan gelas beaker 250 mL
diatas hotplate,

- dimatikan hot plate setelah 5 menit.

- dimasukkan 50 gram kubis dan direndam selama 5
menit.

- ditiriskan menggunakan saringan plastik hingga air
tidak menetes.

- dihaluskan menggukan mortar dan alu

Hasil
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L.2.4 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) pada Sampel Kubis

Sampel kubis

ditimbang sebanyak 1 gram.

dimasukkan dalam labu alas bulat.

didestruksi dengan zat pengoksidasi HNOz pekat 11,25 mL +
H2SO4 pekat 3,75 mL (3:1).

dipasang kondensor refluks

dipanaskan sampel pada suhu 100 °C selama 3 jam hingga
larutan berwarna bening.

didinginkan pada suhu kamar.

disaring menggunakan kertas Whatman No. 42.

dimasukkan kedalam labu ukur 20 mL

diencerkan dengan menggunakan HNOsz 0,5 M sampai tanda
batas.

dianalisis logam timbal (Pb) menggunakan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dengan panjang gelombang 283,3 nm.
triplo

Hasil
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Lampiran 3: Perhitungan
L.3.1 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

a.

Pembuatan larutan 1000 ppm menjadi 10 ppm dalam 100 mL
M1 xV1i=M2 X V2
1000 ppm x V1 =10 ppm x 100 mL

10 ppm x 100 mL
1000 ppm

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

V]_:

stok 1000 ppm kedalam labu ukur 100 mL, kemudian diencerkan dengan HNOs

0,5 M hingga tanda batas.

Pembuatan larutan standar 0,2 ppm
M1 xV1i=M2Xx V>
10 ppm x V1 =0,2 ppm x 50 mL

_ 0,2ppmx 50 mL
V=
10 ppm

Vi=10mL
Jadi larutan standar 0,2 ppm dibuat dengan cara dipipiet 1,0 mL dari

larutan stok 10 ppm kedalam labu ukur 50 mL, kemudian diencerkan dengan
HNO3 0,5 M hingga tanda batas.

Pembuatan larutan standar 0,4 ppm
M1 xV1i=M2 X V2

10 ppm x V1=0,4 ppm x 50 mL

0,4 ppm x 50 mL
Viz—————————
10 ppm

VJ_ = 2,0 mL
Jadi larutan standar 0,4 ppm dibuat dengan cara dipipet 2,0 mL dari larutan

stok 10 ppm kedalam labu ukur 50 mL, kemudian diencerkan dengan HNO3 0,5

M hingga tanda batas.
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d. Pembuatan larutan standar 0,8 ppm
M1 xV1i=M2x V2
10 ppm x V1 =0,8 ppm x 50 mL

_ 0,8ppmx 50 mL
Vi=————
10 ppm

V1=4,0mL

Jadi larutan standar 0,8 ppm dibuat dengan cara dipipet 4,0 mL dari larutan
stok 10 ppm kedalam labu ukur 50 mL, kemudian diencerkan dengan HNO3 0,5
M hingga tanda batas.

e. Pembuatan larutan standar 1,0 ppm
M1 xV1=M; xV2
10 ppm x V1 = 1,0 ppm x 50 mL

_ 1,0ppm x 50 mL
Vi=¥————
10 ppm

V1=5,0mL

Jadi larutan standar 1,0 ppm dibuat dengan cara dipipet 5,0 mL dari larutan
stok 10 ppm kedalam labu ukur 50 mL, kemudian diencerkan dengan HNO3z 0,5
M hingga tanda batas.

f. Pembuatan larutan standar 1,2 ppm
M1 xVi=M:x V>
M1 x V1= M2 x V2
10 ppm x V1 =1,2 ppm x 50 mL

_1,2ppmx 50 mL
Vi=————
10 ppm

V1=6,0mL

Jadi larutan standar 1,2 ppm dibuat dengan cara dipipet 6 mL dari larutan
stok 10 ppm kedalam labu ukur 50 mL, kemudian diencerkan dengan HNO3z 0,5
M hingga tanda batas.



L.3.2

L.3.3

Molaritas HNOs 65%
M= % X p
Mr
_ 65%x1,4g/cm3

63 g/mol

_ 0,65x1400 g/L

a 63 g/mol
M= 14,4 mol/L
Pembuatan HNO3 0,5 M
M1 xV1 =M2x V>
144 MxV: =0,5Mx100 mL

Vi =3,472mL

Molaritas H2SO4 98%
M= % Xp
Mr
_ 98%x1,8g/cm3
B 98 g/mol

_ 0,98x1800g/L
98 g/mol

M= 18 mol/L
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L.3.4 Hasil Uji Linieritas dan Sensitivitas

0,035
0,03
0,025
0,02

0,015

Absorbansi

0,01

0,005

-0,005

Kurva Standar Logam Timbal (Pb)

0,5 1

Konsentrasi (mg/L)

1,5
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y =0,02757x + 0,00022
R?=0,9996

—@— absorbansi

Linear (absorbansi)

a. Sensitivitas ditunjukkan dengan nilai kemiringan (slope)= 0,0275
b. Linieritas ditunjukkan dengan nilai R = 0,9996

L.3.5 Hasil Uji Akurasi
a. 0,2 ppm

y
0,0056

0,0056 - 0,0002 =
= 0,1963 ppm

X

b. 0,4 ppm

y
0,0116

0,01116 - 0,0002

X

% recovery =

0,1963 m
e 9% recovery = ——FPP0

0,2 ppm

0,0275x + 0,0002
0,0275x + 0,0002
0,0275x

x 100 % = 98,15%

=0,0275x + 0,0002
=0,0275x + 0,0002

=0,0275x

=0,3985 ppm

0,3985 ppm

ppm

x 100 % = 99,625%



d. 0,8 ppm
oy =0,0275x + 0,0002
0,0226 =0,0275x + 0,0002
0,0226 - 0,0002 = 0,0275x
X =0,8145 ppm
0,8145 ppm

e % recovery =

0,8

ppm

X 100 % =101,8125%

e. 1,0 ppm
LY =0,0275x + 0,0002
0,028 =0,0275x + 0,0002
0,028 - 0,0002 =0,0275x
X =1,0109 ppm
o 9 recovery = % x 100 % = 101,09%
f. 1,2 ppm
oy =0,0275x + 0,0002
0,0327 =0,0275x + 0,0002
0,0327 - 0,0002 =0,0275x
X =1,1818 ppm
1,1818 ppm

e % recovery =

1,2pp

m

L.3.6 Hasil LOD dan LOQ

x 100 % = 98,483%
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Konsentrasi

Sampel (bpm) y (y-9) (v-9)°
Blanko 00  -0,0001 00002  -0,0003 0,00000009
Standar 1 0,2 0,0056 0,0057  -0,0001 0,00000001
Standar 2 0,4 0,0116 00112  0,0004 0,00000016
Standar 3 0,8 0,0226 00222 0,004 0,00000016
Standar 4 1,0 0,028 00277  0,0003 0,00000009
Standar 5 1,2 0,0327 00332  -0,0005 0,00000025
Jumlah 0,00000076
SD xly 0,000389872
LOD 0,042531466

LOQ

0,141771554




Keterangan:

y = Absorbansi

v = yang diregresikan pada garis linier
SD x/y= Standar Devisiasi x/y

LOD = Limit Deteksi

LOQ = Limit Kuantitas

a. SDxy =X((y-9:(n-1)
=,/(0,00000076): (6 — 1)
= 0,000389872

_3xSDx/y
slope

b. LOD

3x0,000389872
0,0275

0,042531466

10 x SD x/y

slope
_10x0,000389872
- 0,0275

=0,141771554

c. LOQ =



L.3.7 Perhitungan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Kubis

1. Absorbansi Sampel

a. Kecamatan Ngantang

Absorbansi sampel

Jarak
sampel Ulangan Tanoa
pe Pencucian Perendaman Perebusan
Pencucian
I 0,0238 0,0216 0,0206 0,0197
10 I 0,0229 0,0215 0,0201 0,0197
meter
Il 0,0228 0,0209 0,0210 0,0195
I 0,0217 0,0206 0,0201 0,0195
20 I 00210 00201  0,0201 0,0190
meter
Il 0,0209 0,0206 0,0197 0,0193
I 0,0201 0,0191 0,0186 0,0176
30 I 00197 00189  0,0185 0,0176
meter
Il 0,0195 0,0187 0,0184 0,0177
b. Kecamatan Pujon
tarak Absorbansi sampel
sa?rrl?)el Ulangan
Tanpg Pencucian Perendaman Perebusan
Pencucian
I 0,0135 0,0126 0,0107 0,0106
10 I 0,0130 0,0111 0,0106 0,0101
meter
Il 0,0131 0,0115 0,0207 0,0101
I 0,0111 0,0107 0,0104 0,0090
20 I 0,0119 0,0106 0,0104 0,0097
meter
Il 0,0115 0,0101 0,0101 0,0093
I 0,0112 0,0104 0,0101 0,0089
30
meter ] 0,0113 0,0100 0,0100 0,0089
Il 0,0113 0,0114 0,0102 0,0085




. Absorbansi zat pengoksidasi (blanko)

Absorbansi zat pengoksidasi = 0,0071

. Absorbansi Sebenarnya
Absorbansi Sebenaranya = absorbansi sampel — absorbansi blanko

a. Kecamatan Ngantang
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Absorbansi sampel

Jarak
sampel Ulangan Tanpa _
Pencucian Pencucian Perendaman Perebusan
I 0,0167 0,0145 0,0135 0,0126
10 meter ] 0,0158 0,0144 0,0130 0,0126
i 0,0157 0,0138 0,0139 0,0124
I 0,0146 0,0135 0,0130 0,0124
20 meter ] 0,0139 0,013 0,0130 0,0119
i 0,0138 0,0135 0,0126 0,0122
I 0,0130 0,012 0,0115 0,0105
30 meter ] 0,0126 0,0118 0,0114 0,0105
I 0,0124 0,0116 0,0113 0,0106
b. Kecamatan Pujon
Absorbansi sampel
Jarak
sampel Ulangan v _
Pencucian Pencucian Perendaman Perebusan
I 0,0064 0,0055 0,0036 0,0035
10 meter ] 0,0059 0,0040 0,0035 0,0030
I 0,0060 0,0044 0,0036 0,0030
I 0,0040 0,0036 0,0033 0,0019
20 meter I 0,0048 0,0035 0,0033 0,0026
i 0,0044 0,0030 0,0030 0,0022
I 0,0041 0,0033 0,0030 0,0018
30 meter I 0,0042 0,0029 0,0029 0,0018
i 0,0042 0,0033 0,0031 0,0014
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4. Kadar yang terbaca instrumen

a. Kecamatan Ngantang

Kadar logam Pb (ppm)
Jarak

sampel Ulangan Tanpa
; Pencucian  Perendaman  Perebusan
Pencucian
I 0,60 0,52 0,48 0,45
10 meter ] 0,56 0,51 0,46 0,45
1] 0,56 0,49 0,48 0,44
I 0,52 0,48 0,46 0,44
20 meter 1 0,50 0,47 0,46 0,42
11 0,49 0,48 0,45 0,43
I 0,46 0,43 0,41 0,37
30 meter ] 0,45 0,42 0,40 0,37
11 0,44 0,41 0,40 0,37
Y=ax+b

Abs =0,02757x + 0,00022
e Jarak 10 meter

- Tanpa pencucian
0,0167-0,00022

NTP11 = = 0,60 mg/L
0,02757
NTP12 = 2222022 0,56 mg/L
0,02757
NTP13= 2222022 = 0,56 mg/L
0,02757
- Pencucian
NP11 = 0,0145 -0,00022 - 0152 mg/L
0,02757
NP12 = 0,0144 -0,00022 - 0’51 mg/L
0,02757
NP13 = 0,00138 —0,00022 - 0’49 mg/L
0,02757
- Perendaman
NPd11 = 2222250022 = .48 mg/L
0,02757
NPd12 = 22222222 = 0,46 mg/L
0,02757
NPd13 = 222222022 = 0,48 mg/L

0,02757



- Perebusan
NPr11 = 21262000022 _ (y 45 gy
0,02757
NPr12 = 222202999922 _ g 45 mg/L
0,02757
NPr13= 222222022 = 0,44 mg/L

0,02757

Jarak 20 meter
- Tanpa pencucian

NTP21 = 22146 2900022 _ g 55 gy
0,02757
NTP22 = 222222222 = 0,50 m/L
0,02757
NTP23= 22222022 = 0,49 mg/L
0,02757
- Pencucian
NP21 - 0,0135 —-0,00022 — 0,48 mg/L
0,02757
Np22 = 201302000022 _ 47 g/
0,02757
NP23 - 0,00135 —-0,00022 — 0,48 mg/L
0,02757
- Perendaman
NPd27 = 22239 Z9.09922 _ (5 46 mg/L
0,02757
NPd22 = 201302000022 _ 4 46 mg/L
0,02757
NPd23 = 221207999022 _ (3 45 mg/L
0,02757
- Perebusan
NPr21 = 222222022 = 0,44 mg/L
0,02757
NPr22 = 221122999922 _ 5 42 mg/L
0,02757
NPr23= 221222000022 _ (y 43 gy

0,02757
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Jarak 30 meter
- Tanpa pencucian

NTP31 = 22222202 = 0,46 mg/L
0,02757
NTP32 = 2222222 = 0,45 mg/L
0,02757
NTP33= 22222022 = 0,44 mg/L
0,02757
- Pencucian
NP31 = 201202000022 _ 5 43 g/
0,02757
NP32 = 22182009022 _ § 45 mg/L
0,02757
NP33 - 0,00116 —0,00022 — 0,41 mg/L
0,02757
- Perendaman
NPd31 = 20115 2000022 _ 49 mg/L
0,02757
NPd32 = 221122990022 _ g 4 mg/L
0,02757
NPd33 = 221232999922 _ 3 40 mg/L
0,02757
- Perebusan
NPr31 = 20808 2000022 _ 37 gy
0,02757
NPr32 = 20222200022 = 0,37 mg/L
0,02757
NPr33= 22222022 = 0,37 mg/L

0,02757
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b. Kecamatan Pujon
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Jarak

Kadar logam Pb (ppm)

sampel Ulangan Tanpa .
. Pencucian  Perendaman  Perebusan
Pencucian
I 0,23 0,19 0,12 0,12
10 meter ] 0,21 0,14 0,12 0,10
11 0,21 0,15 0,12 0,10
I 0,14 0,12 0,11 0,06
20 meter I 0,17 0,12 0,11 0,08
Il 0,15 0,10 0,10 0,07
| 0,14 0,11 0,10 0,05
30 meter ] 0,14 0,10 0,09 0,05
11 0,14 0,11 0.10 0,04

e Jarak 10 meter

Tanpa pencucian
_ 0,0064-0,00022

pTP11 = 200047099922 _ 73 mg/L
0,02757
PTP12 =222 222%2= 0,21 mg/L
0,02757
pTP13= 22044 =909022 _ 21 mg/L
0,02757
Pencucian
Ppll — 0,0055-0,00022 - 0,19 mg/L
0,02757
pp12 = 20042000022 _ § 94 mg/L
0,02757
pp13 = 20044 -000022 _ (3 15 gy
0,02757
Perendaman
PPd11 = 22936 2909022 _ (12 mg/L
0,02757
PPd12 = 2222200222 = 0,12 mg/L
0,02757
PPJ13 = 229307000022 _ § 12 mg/L

0,02757



- Perebusan
PPr11 = 222222222 = .12 mg/L
0,02757
ppr12 = %0030-0,00022 _ 0,1 mg/L
0,02757
Ppr13= 20030000022 _ (4 gy

0,02757

Jarak 20 meter
- Tanpa pencucian

PTP21 = 22222222 = 0,14 mg/L
0,02757
PTP22 = 2222202222 = 0,17 mg/L
0,02757
PTP23= 22222222 = 0,15 mg/L
0,02757
- Pencucian
PPZl - 0,0036 —0,00022 — 0,12 mg/L
0,02757
PP22 - 0,0035-0,00022 — 0712 mg/L
0,02757
0,02757
- Perendaman
PPd21 = 22933 Z909022 _ (11 mg/L
0,02757
PPd22 = 220332000022 _ (3 11 gy
0,02757
PPd23 = 220307000022 _ 1 mg/L
0,02757
- Perebusan
Ppr21 = 220292999922 _ (5 06 mg/L
0,02757
PPr22 = 20020 000022 _ 4 98 mg/L
0,02757
PPr23= 22222202 = 0,007 mg/L

0,02757
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e Jarak 30 meter

Tanpa pencucian
_0,0041-0,00022

pTP31 = 220412909022 _ ) 14 mg/L
0,02757
PTP32 = 2222222 = 0,14 mg/L
0,02757
PTP33= 220422909022 _ () 14 mg/L
0,02757
- Pencucian
pp3y = 200332000022 _ (y 19 gy
0,02757
pp32 = 200292000022 _ (3 19 mg/L
0,02757
PP33 - 0,0030 —0,00022 — 0,11 mg/L
0,02757
- Perendaman
PPg31 = 20939 =099922 _ (5 10 mg/L
0,02757
PPd32 = 0,0029 ~0,00022 _ 0,09 mg/L
0,02757
0,02757
- Perebusan
Ppr31 = 200182000022 _ (3 45 gy
0,02757
PPr32 = 225222222 = 0,05 mg/L
0,02757
Ppr33= 22042099922 _ 04 mg/L

0,02757



5. Kadar sebenarnya

a. Kecamatan Ngantang
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Jarak

Kadar logam Pb (ppm)

sampel Ulangan Tanpa .
; Pencucian  Perendaman  Perebusan
Pencucian
I 6 5,2 4,8 4,5
10 meter ] 5,6 51 4,6 4,5
1] 5,6 4.9 4.8 4.4
I 5,2 4,8 4,6 4,4
20 meter 1 50 4,7 4,6 4,2
11 49 4,8 4,5 4,3
I 4,6 4,3 4,1 3,7
30 meter ] 4,5 4,2 4,0 3,7
Il 4.4 4,1 4,0 3,7
b. Kecamatan Pujon
Jarak Kadar logam Pb (ppm)
sampel Ulangan Tanpa .
. Pencucian  Perendaman  Perebusan
Pencucian
I 2,2 1,9 1,2 1,2
10 meter ] 2,1 1,4 1,2 1,0
Il 2,1 1,5 1,2 1,0
I 1,4 1,2 1,1 0,6
20 meter | 1,6 1,2 1,1 0,8
11 1,5 1,2 1,0 0,7
I 1,4 1,1 1,0 0,5
30 meter ] 1,4 1,0 0,9 0,5
Il 1,4 1,1 1,0 0,4

Kadar sebenarmya = (b x V )/(W)

Dimana;

b = Konsentrasi yang terbaca instrumen (mg/L)

V = Volume larutan (L)
W = Berat sampel (KQg)



a. Ngantang

o 10 meter

Tanpa Pencucian

0,60 %x 0,02 L

NTP11 = = 6,0 mg/Kg
0,002 Kg
0,56 9% 0,02 L
NTP12 =L ——""=56mg/Kg
0,002 Kg
0,56 790,02 L
NTP13 =——L_"""=56mg/Kg
0,002 Kg
Pencucian
0,529 0,02 L
NP1l  =——L-"""-52mg/Kg
0,002 Kg
0,51 290,02 L
NP12  =—L—"""-51mg/Kg
0,002 Kg
0,49 ™9 0,02 L
NP13 =—L——=49mg/Kg
0,002 Kg
Perendaman
mg
NPd1l =22 L *¥002F _ 4 8 mgiKg
0,002 Kg
mg
NPd12 =201 *%%L 4 6 mg/Kg
0,002 Kg
mg
NPd13 =221 2%% - 4 g mg/Kg
0,002 Kg
Perebusan
0,45 9% 0,02 L
NPri11 =——->~-——=45mg/Kg
0,002 Kg
0,45 9% 0,02 L
NPri2 =—>-——=45mg/Kg
0,002 Kg
0,44 795 0,02 L
NPri3 =—->~-——=44mg/Kg

0,002 Kg
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20 meter

Tanpa Pencian

0,52 %x 0,02 L

NTP21 =—"———=52mg/Kg
0,002 Kg
0,50 %9 0,02 L
NTP22 = —~-——=50mg/Kg
0,002 Kg
0,49%x 0,02 L
Pencucian
0,48 %x 0,02 L
NP21 :W:4'8 mg/Kg
0,47 %x 0,02 L
NP22 :W:417 mg/Kg
048 %x 0,02L
Perendaman
046 %x 0,02L
mg
NPd22 = %= 4,6 mg/Kg
4579 0,
NPd23 = %: 4,5 mg/Kg
Perebusan
0,44 %x 0,02 L
NPral  =— = 44 mg/Kg
0,42 %x 0,02 L
NPr22 :W: 4,2 mg/Kg
0,43 9% 0,02 L
NPr23 =—~-—=43mg/Kg

0,002 Kg

84



30 meter

Tanpa Pencian

0,46 %x 0,02 L

NTP31 =—"——=46mg/Kg
0,002 Kg
0,459 0,02 L
NTP32 = —-————=45mg/Kg
0,002 Kg
0,44 %x 0,02 L
NTP33 = — =44 mg/Kg
Pencucian
0,43 %x 0,02 L
NP31 = W: 4,3 mg/Kg
0,42 %x 0,02 L
0,41%x 0,02 L
Perendaman
041 %x 0,02L
H
NPd32 = %= 4,0 mg/Kg
mg
NPd33 = 2L = 4,0 mg/Kg
Perebusan
0,37 %x 0,02 L
NPr 31 :w: 3,7 mg/Kg
0,37 %x 0,02 L
NPr32 = w: 3,7 mg/Kg
0,37 9% 0,02 L
NPr33 =—~-——=37mg/Kg

0,002 Kg
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b. Pujon

10 meter

Tanpa Pencucian

0,22%x 0,02 L

PTP11 =2,2mg/Kg
0,002 Kg
0,21 9% 0,02 L
PTP12 =-—L—"""=21mg/Kg
0,002 Kg
0,21 79 0,02 L
PTP13 =—L—"""=21mg/Kg
0,002 Kg
Pencucian
0,1929x 0,02 L
PP11  =—L— """ =1 9mg/Kg
0,002 Kg
0,14 29 0,02 L
PP12  =——L—"""=14mg/Kg
0,002 Kg
0,15 9% 0,02 L
PP13  =—L——"""=15mg/Kg
0,002 Kg
Perendaman
mg
PPd11 =224 5 mgiKg
0,002 Kg
ﬂ
ppd12 =22 iF0%L 5 mgiKg
0,002 Kg
mg
PPd13 =L 2% =1 2 mg/Kg
0,002 Kg
Perebusan
0,12 9% 0,02 L
PPri1 =—7~-——=12mg/Kg
0,002 Kg
0,10 9% 0,02 L
PPri2 =—~L ——=1,0mg/Kg

0,002 Kg

0,10 ®9x 0,02 L
PPr13 =—L —=1,0mg/Kg

0,002 Kg
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20 meter
- Tanpa Pencian

0,14 %x 0,02 L

PTP21 =—-7"——=14mg/Kg
0,002 Kg
0,16 %9x 0,02 L
PTP22 = —Lt——=17mg/Kg
0,002 Kg
0,15 %x 0,02 L
- Pencucian
0,12 %x 0,02 L
PP21 = W =12 mg/Kg
0,12 %x 0,02 L
0,10 %x 0,02L
- Perendaman
011 %x 0,02L
mg
PPd22 = %= 1,1 mg/Kg
ﬂ
PPd23 = % = 1,0 mg/Kg
- Perebusan
0,06 %x 0,02 L
PPr 21 = w: 0,6 mg/Kg
0,08 %x 0,02 L
PPr22 = W: 0,8 mg/Kg
0,07 290,02 L
PPr23 =—2L —=0,7mg/Kg

0,002 Kg
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30 meter
- Tanpa Pencian

0,14 %x 0,02 L

PTP31 =—>"—-—=14mg/Kg
0,002 Kg
0,14 %x 0,02 L
PTP32 = o002k = 1,4 mg/Kg
0,14 %x 0,02 L
- Pencucian
0,11 %x 0,02 L
PP31 = W: 1,1 mg/Kg
0,10 %x 0,02 L
0,11%x 0,02 L
- Perendaman
0,10 %x 0,02L
m
PPd32 = %= 0,9 mg/Kg
mg
P33 =~ L=1,0mg/Kg
- Perebusan
0,05 %x 0,02 L
PPr 31 = w: 0,5 mg/Kg
0,05 %x 0,02 L
PPr32 = w: 0,5 mg/Kg
0,04 ™9 0,02 L
PPr33 =—2L —=0,4mg/Kg

0,002 Kg
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Lampiran 4: Dokumentasi

Laha 1 Kecamatan Lahan 2 Kecamatan Lahan 3 Kecamatan

Nganatang Ngantang Ngantang

e Y &

o
8 i

Lahan 1 Kecamatan Lahah 2 Kecamatan Lahan 3 Kecamatan

Pujon Pujon Pujon

PROSES TANPA PENCUCIAN

A
A
Penimbangan sampel Penghalusan
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PROSES PENCUCIAN

Pencucian Penyaringan

Penimbangan Pemanasan aquades Perebusan sampel

i)

Penyaringan | Penghalusan



PROSES PEREBUSAN

Pemanasan aquades Perebusan sampel

Hasil refluks Penyaringan

Pengenceran dengan Proses analisis dengan
HNO3 0,5 M AAS
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Lampiran 5. Hasil uji statistika Two Way ANOVA
Uji kadar logam Pb pada kubis di Kecamatan Ngantang

Tests of Between-Subjects Effects
Dependent Variable: kadar logam Pb

Type Il Sum Mean
Source of Squares df Square F Sig.
Corrected 9,4342 11 ,858 65,692 ,000
Model
Intercept 759,003 1 759,003 | 58136,362 ,000
jarak 4,872 2 2,436 186,574 ,000
perlakuan 4,199 3 1,400] 107,199 ,000
jarak * ,364 6 ,061 4,645 ,003
perlakuan
Error ,313 24 ,013
Total 768,750 36
Corrected Total 9,748 35

a. R Squared =,968 (Adjusted R Squared =,953)

kadar logam Pb

Subset
jarak tanam N 1 2 3
Tukey 30,00 12| 4,1083
HSD?P 20,00 12 4,6667
10,00 12 5,0000
Sig. 1,000] 1,000f 1,000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
Based on observed means.

The error term is Mean Square(Error) = ,013.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 12,000.

b. Alpha =,05.



kadar logam Pb
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perlakuan Subset

sampel N 1 2 3 4
Tukey pr 9| 4,1556
HSD?P pd 9 4,4444

p 9 4,6778

tp 9 5,0889

Sig. 1,000 1,000 1,000 1,000
Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
Based on observed means.
The error term is Mean Square(Error) = ,013.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 9,000.
b. Alpha =,05.
Uji kadar logam Pb pada kubis di Kecamatan Pujon

Tests of Between-Subjects Effects
Dependent Variable: kadar logam Pb
Type 1l Sum Mean

Source of Squares df Square F Sig.
Corrected 6,170% 11 561 56,088 ,000
Model
Intercept 51,600 1 51,600 5160,028 ,000
jarak 1,771 2 ,885( 88,528 ,000
perlakuan 4,128 3 1,376| 137,583 ,000
jarak * 272 6 ,045 4,528 ,003
perlakuan
Error ,240 24 ,010
Total 58,010 36
Corrected Total 6,410 35

a. R Squared =,963 (Adjusted R Squared =,945)




kadar logam Pb
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Subset
jarak tanam N 1 2 3
Tukey 30,00 12| ,9750¢
HSD?P 20,00 12 1,11678
10,00 12 1,5000"
Sig. 1,000 1,000 1,000
Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
Based on observed means.
The error term is Mean Square(Error) = ,010.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 12,000.
b. Alpha =,05.
kadar logam Pb
perlakuan Subset
sampel N 1 2 3 4
Tukey pr 9| 7444
HSD#P pd 9 1,0778¢
P 9 1,2889°
tp 9 1,67782
Sig. 1,000 1,000 1,000 1,000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

Based on observed means.
The error term is Mean Square(Error) = ,010.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 9,000.

b. Alpha =,05.
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