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ABSTRAK

Ramadaningrum, L.F. 2016. Penentuan Kadar Timbal (Pb) Dalam Sawi
(Brassica sp.) Menggunakan Metode Destruksi Basah Secara Spektroskopi
Serapan Atom (SSA). Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Diana
Candra Dewi, M.Si; Pembimbing Il: Ahmad Hanapi, M.Sc; Konsultan: Susi Nurul
Khalifah, M.Si

Kata Kunci : Sawi, Timbal, Destruksi, Zat Pengoksidasi, SSA

Sawi yang dijual di pasar terdapat cemaran logam berat yang disebabkan oleh
faktor penanaman, pemupukan, dan pengairan. Logam berat seperti Pb sangat
berbahaya bagi kesehatan tubuh. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kadar
logam timbal dalam sampel sawi menggunakan variasi metode destruksi basah dan
zat pengoksidasi secara Spektroskopi Serapan Atom.

Jenis penelitian yang dilakukan adalah experimental laboratory, meliputi:
pemilihan sampel yang menggunakan sawi hijau dan sawi putih dalam keadaan
segar. Preparasi sampel dilakukan dengan variasi metode destruksi basah dan zat
pengoksidasi. Metode destruksi basah yang digunakan ialah destruksi basah terbuka
dan destruksi basah tertutup dengan variasi zat pengoksidasi HNO3z, HNOz + HCIO4
(1:1); HNO3z + HCIO4 (3:1); HNO3z + HCIO4 (5:1); HNOz + HCIO4 (8:1). Data yang
didapatkan diuji menggunakan ANNOVA untuk mengetahui signifikansi setiap
perlakuan. Pengujian timbal pada sawi dengan spesies berbeda menggunakan
metode destruksi dan zat pengoksidasi yang didasarkan pada perolehan kadar
timbal paling tinggi.

Hasil penelitian terhadap penentuan kadar timbal dalam sawi dengan variasi
metode destruksi dan zat pengoksidasi didapatkan nilai F hitung > F tabel, artinya
terdapat pengaruh signifikan pada tiap perlakuan. Adapun kadar timbal
menggunakan destruksi basah terbuka dan tertutup dengan zat pengoksidasi HNOs
+ HCIO4 (1:1); HNO3 + HCIO4 (3:1); HNO3 + HCIO4 (5:1); HNO3z + HCIO4 (8:1);
HNOs, berturut-turut adalah 6,822; 3,945; 3,466; 2,149; 3,652 dan 12,348; 8,546;
8,909; 10,398; 8,432 (mg/Kg). Kadar logam timbal pada sampel sawi dengan
spesies berbeda sawi hijau dan sawi putih secara berturut-turut adalah 8,556 mg/Kg,
dan 9,771 mg/Kag.



ABSTRACT

Ramadaningrum, L.F. 2016. Determination of Lead (Pb) in Mustard (Brassica
sp.) Using Wet Destruction Methode Through Atomic Absorption
Spectroscopy (AAS). Thesis. Chemistry Departement, Faculty of Science and
Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University. Supervisor I: Diana
Candra Dewi, M.Si; Supervisor Il: Ahmad Hanapi, M.Sc; Consultant: Susi Nurul
Khalifah, M.Si.

Keywords: Mustard, Lead, Destruction, Oxidant Solution, AAS

Mustard which is sold in the market has heavy metal is caused by factors
planting, fertilization, and watering. Heavy metals such as Pb very harmful for
health. This research aims to know determination of lead (Pb) in mustard using
variety of wet destruction method and oxidizing solution through Atomic
Absorption Spectroscopy (AAS).

This research use experimental Laboratory, including: selecting sample of
green mustard and chicory in fresh condition. Sample preparation use variety of wet
destruction method and oxidant solution. Wet destruction method that is used is
open wet digestion and closed wet digestion with a variety of oxidizing solution
HNO3z; HNO3z + HCIO4 (1:1); HNO3z + HCIO4 (3:1); HNOs + HCIO4 (5:1); HNO3 +
HCIO4 (8:1). Data obtained were tested use ANNOVA to know significant value in
each treatment. Examination of lead in mustard with different species using
destruction method and oxidizing solution that is based on acquisition of highest
lead levels.

The result to determine lead levels in mustard with the best variety destruction
methode and oxidant solution obtained F value > F table, the mean is there
significant effect on treatment. As for lead levels using open wet destruction and
closed with an oxidant solution HNO3z + HCIO4 (1:1); HNO3z + HCIO4 (3:1); HNO3
+ HCIO4 (5:1); HNOz + HCIO4 (8:1); HNOs, sequencially is 6,822; 3,945; 3,466;
2,149; 3,652 dan 12,348; 8,546; 8,909; 10,398; 8,432 (mg/Kg). Lead content in
mustard with different species green mustard and chicory sequencially is 8,556
mg/Kg, dan 9,771 mg/Kg.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Agama Islam sangat memperhatikan hal-hal yang berhubungan dengan
makhluknya, tidak terkecuali terhadap makan-makanan yang dikonsumsi manusia.
Makanan dan minuman yang dikonsumsi harus selalu baik dan dapat memberikan
manfaat bagi kesehatan tubuh mereka. Allah SWT menurunkan Al-Qur’an dimana
didalamnya telah memberikan konsep makanan seimbang yaitu “Halalan
Thoyyiban” sebagaimana firman Allah SWT dalam surah Al-Maa’idah ayat 88
yaitu:
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GSATATT,ET, D s 40855 L 1,5

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

Pada ayat tersebut, Allah SWT memerintahkan kita agar memilih makanan
halal lagi baik bagi tubuh kita. Halal dan baik mempunyai makna, makanan halal
adalah makanan yang diperbolehkan oleh agama dari segi hukumnya. Adapun
makanan yang baik dapat dipertimbangkan oleh akal dan ukurannya untuk
kesehatan. Artinya makanan yang baik adalah makanan yang tidak membahayakan
bagi tubuh manusia dilihat dari segi kesehatan. Hal ini berarti makanan yang
dikonsumsi tidak mengandung bahan atau zat-zat kimia yang berbahaya pada tubuh
manusia. Jenis makanan tersebut seperti contoh tidak adanya cemaran logam berat

timbal (Pb) pada sawi hijau dan sawi putih. Oleh karena itu, Allah menyeru manusia

supaya menikmati makanan-makanan yang baik dalam kehidupan mereka dan



menjauhi makanan-makanan yang tidak baik bagi jiwa dan raga yang sudah jelas
dilarang dalam Al-Qur’an dan hadist.

Sawi, baik itu sawi hijau (Brassica rapa var.parachinensis L.) maupun sawi
putih (Brassica chinensis L.) adalah jenis sayuran yang banyak diminati
masyarakat. Sayuran ini mudah dibudidayakan dan dapat langsung dimakan dalam
keadaan segar. Jenis sayuran ini mudah tumbuh didaratan rendah atau dataran tinggi
(Ariyanti, 2015). Sawi hijau (Brassica rapa var.parachinensis L.) memiliki nilai
ekonomis tinggi setelah kubis dan brokoli. Selain itu, tanaman ini juga mengandung
mineral, vitamin, protein, dan kalori. Oleh karena itu, tanaman ini menjadi
komoditas sayuran yang cukup pupuler di Indonesia (Rukmana, 1994).

Berbagai sayur-sayuran dapat tercemar logam berat seperti Timbal (Pb)
melaui penggunaan pupuk, pestisida, serta polusi udara yang dapat menurunkan
kandungan vitamin dan unsur mineral yang diperlukan oleh tubuh. Pencemaran
tersebut dapat menyebabkan gangguan kesehatan seperti diare, mual, muntah, sakit
kepala, bahkan kondisi terparah yaitu kematian (Almatsier, 2004). Meningkatnya
penggunaan kendaraan bermotor di kota besar juga merupakan salah satu
penyumbang terbanyak logam berat di udara. Tanaman dapat menjadi mediator
penyebaran logam berat pada makhluk hidup karena masuknya logam tersebut pada
tumbuhan melalui akar dan mulut daun (Stoma) (Erdayanti, 2015).

Menurut Widaningrum dkk, (2007) kandungan timbal (Pb) pada caisim atau
sawi hijau yang ditanam pada tanah yang tercemar logam berat bisa mencapai 28,78
ppm. Tanaman mengandung Pb yang cukup tinggi jika ditanam didekat jalan raya.
Hal ini disebabkan adanya kontaminasi debu dan asap kendaraan dari bahan bakar

yang mengandung Pb, seperti sayuran yang dikonsumsi oleh masyarakat pada saat



sekarang ini kurang terjamin kesehatannya, karena banyaknya sayuran yang
ditanam sekitar jalan yang dilalui oleh kendaraan bermotor. Tingginya kandungan
Pb pada tanaman sawi karena sawi merupakan tumbuhan hiperakumulator logam
berat timbal (Pb) (Prasodo. A.G., 2015). Partikel Pb terakumulasi sehingga
kandungan Pb pada tanaman sawi menjadi tinggi (Darmono, 1995).

Logam timbal merupakan logam yang tahan korosi, mempunyai titik lebur
sekitar 327,5°C. Keberadaan logam timbal (Pb) didalam tubuh maksimal 10 pg/L.
Timbal bersifat toksik jika terhirup atau tertelan oleh manusia (Supriyanto, 2007).
Apabila makanan atau minuman yang mengandung logam berat timbal (Pb) dalam
jumlah tinggi masuk kedalam tubuh manusia akan mengakibatkan gangguan pada
sistem saraf, pertumbuhan fisik terhambat, gangguan reproduksi, peka terhadap
penyakit infeksi, kelumpuhan dan kematian dini, serta dapat juga menurunkan
tingkat kecerdasan anak (Darmono, 1995).

Banyaknya penelitian yang melakukan analisis logam berat dalam tanaman
seperti penelitian yang telah dilakukan oleh Mariti (2005) pada daun teh yang
memperoleh hasil kandungan logam Pb lebih tinggi berada pada sampel yang dekat
dengan jalan raya, yaitu berjarak lima meter dari jalan raya. Kandungan logam Pb
sekitar 2,473 mg/Kg dengan menggunakan metode destruksi kering. Kandungan Pb
pada daun teh ini telah ditetapkan Dirjen POM Depkes RI tahun 1989 yaitu 2,0
mg/Kg. Selain itu penelitian juga telah dilakukan oleh Triani (2010), yang
memperoleh hasil kandungan logam Pb berkisar 1,64 — 2,82 mg/Kg pada kangkung
yang ditanam di Jalan Ida Bagus Matra Denpasar. Hasil ini berada dalam ambang
batas maksimum cemaran logam Pb dalam bahan pangan khususnya buah dan

sayuran sebesar 0,5 mg/Kg (SNI 7387:2009).



Penelitian yang dilakukan oleh Priandoko (2011) mengenai kandungan logam
Pb dan Cd dalam sawi hijau dan wortel di Pasar Kreneng dan Pasar Bandung.
Penelitian ini menggunakan metode destruksi basah yang menunjukkan perbedaan
hasil analisis yang signifikan. Hasil analisis cemaran logam Pb pada sawi hijau dan
wortel yang diambil dari Pasar Bandung lebih tinggi dari pada hasil analisis
cemaran logam Pb dalam sawi hijau dan wortel di Pasar Kreneng.

Analisis logam berat dalam sayur-sayuran perlu dilakukan proses destruksi.
Menurut Muchtadi (2009) metode destruksi digunakan untuk menghilangkan efek
matriks pada sampel, maka dalam pendestruksi hendaknya memilih zat
pengoksidasi yang cocok baik untuk logam maupun jenis makanan yang akan
dianalisis. Metode pendestruksi yang dilakukan dalam penelitian kali ini ada dua
macam, yakni destruksi basah terbuka dan destruksi tertutup yang menggunakan
refluks.

Destruksi basah digunakan untuk perombakan sampel organik dengan asam-
asam kuat, baik tunggal maupun campuran seperti HNOs + H.SO4 + HCIO4 dengan
pemanasan pada suhu tertentu sampai larutan berwarna jernih (Muchtadi, 2009).
Metode destruksi untuk menganalisis logam berat dalam sampel sayuran sawi ini
adalah destruksi basah. Dalam penelitian kali ini juga menggunakan refluks. Jenis
destruksi ini dilengkapi dengan kondensor serta sistem yang tertutup, sehingga uap
yang dihasilkan tidak keluar dari sistem. Selain memilih zat pendestruksi terbaik,
pemilihan zat pengoksidasi pada analisis kadar logam berat seperti timbal (Pb) pada
sampel sangat penting, hal ini untuk memaksimalkan dalam menganalisis

kandungan logam dalam sampel.



Penelitian di Iran oleh Maleki dkk, (2014) melakukan analisis kandungan
kadar logam timbal (Pb), kadmium (Cd), krom (Cr), dan tembaga (Cu) pada
ketumbar, biji-bijian dan lobak dengan menggunakan destruksi basah terbuka (hot
plate) pada variasi pelarut asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat (HCIO4) dengan
perbandingan 1:1. Hasil analisa rata-rata kadar logam timbal (Pb) yaitu 0,1 mg/Kg,
kadar logam kadmium (Cd) sebesar 0,004 mg/Kg, kadar logam krom (Cr) sebesar
0,94 mg/Kg, dan kadar logam tembaga (Cu) sebesar 1,5 mg/Kg.

Penelitian di India oleh Malik (2014) melakukan analisis kandungan kadar
logam timbal (Pb), dan kadmium (Cd) pada akar dan daun wortel dengan
menggunakan metode destruksi basah terbuka (hote plate) dengan variasi pelarut
asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat (HCIO4) dengan perbandingan 3:1. Hasil
analisis yang diperoleh pada logam timbal (Pb) dalam akar wortel 0,183 pg/g dan
daun wortel 0,036 pg/g. Hasil kadar logam kadmium (Cd) dalam akar wortel 0,022
Mg/g, dan daun wortel 0,016 pg/g. Adapun penelitian Naser (2009) di Bangladesh
mengenai kadar logam berat timbal (Pb), kadmium (Cd), dan nikel (Ni) dalam
bayam, tomat, dan kembang kol menggunakan metode destruksi basah dengan
variasi pelarut asam nitrat (HNOs) dan asam perklorat (HCIO4) dengan
perbandingan 5:1. Hasil analisis dari ke-3 tanaman tersebut didapatkan rata-rata
kadar logam timbal yaitu 1,13 pg/g, kadar logam kadmium sebesar 0,86 pg/g, dan
kadar logam nikel sebesar 3,29 ug/g.

Kandungan logam berat tersebut dapat ditentukan dengan metode SSA
(Spektroskopi Serapan Atom) yaitu salah satu metode analaisis yang dapat
digunakan untuk mengetahui keberadaan dan kadar logam berat dalam berbagai

bahan, namun terlebih dahulu dilakukan tahap pendestruksi sampel. Pada metode



destruksi basah dekomposisi sampel dilakukan dengan cara menambahkan pereaksi
asam tertentu kedalam suatu bahan yang dianalisis seperti H2SOs, HNO3, H20»,
atau campurannya yang akan mempengaruhi hasil analisis (Mulyaningsih, 2010).
Cara destruksi contoh bahan makanan padat pada penetapan raksa biasanya
dilakukan secara refluks. Kelemahan dari metode destruksi refluks adalah adanya
kemungkinan terkontaminasi oleh cemaran yang terdapat dalam pereaksi atau dari
alat yang digunakan, selain kehilangan raksa yang mudah menguap (Muljadji,
2003).

Penelitian ini bertujuan untuk menganalisis kadar cemaran logam timbal (Pb)
dalam sampel sawi hijau dan sawi putih yang dijual di pasaran dengan
menggunakan variasi metode destruksi dan zat pengoksidasi secara Spektroskopi
Serapan Atom (SSA). Penggunaan variasi metode destruksi basah (terbuka dan
tertutup) dan zat pengoksidasi ini bertujuan untuk mendapatkan hasil analisis logam
yang maksimal dan efisien. Oleh karena itu penelitian terhadap kandungan cemaran
logam dalam makanan khususnya pada sawi hijau dan sawi putih yang tinggi
jumlah konsumennya perlu dilakukan. Karena seiring dengan tingginya kebutuhan
akan sayur-sayuran untuk tubuh setiap individu maka perhatian terkait kehalalan
serta nilai gizi sayur-sayuran pada makanan harus diperhatikan sehingga kasus

keracunan cemaran logam berat khususnya timbal (Pb) dapat terminimalisir.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan maka dapat dirumuskan

beberapa permasalahan sebagai berikut :



1.3

1.4

Berapa kadar logam timbal dalam sampel sawi menggunakan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dengan variasi metode destruksi dan zat pengoksidasi?
Berapa kadar logam timbal (Pb) dalam sampel sawi dengan spesies yang

berbeda?

Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah :

Untuk mengetahui metode destruksi dan zat pengoksidasi untuk analisis
logam timbal (Pb) dalam sampel sawi menggunakan Spektroskopi Serapan
Atom (SSA).

Untuk mengetahui kadar logam timbal (Pb) dalam sampel sawi dengan

spesies yang berbeda.

Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :
Sampel yang digunakan adalah sawi hijau (Brassica rapa var.parachinensis
L.) dan sawi putih (Brassica chinensis L.) yang dijual di Pasar tradisional
daerah Malang.

Bagian sawi hijau dan sawi putih yang digunakan yaitu semua bagian kecuali
pangkal batang (batang bagian bawah yang dekat dengan akar).

Metode yang digunakan adalah metode destruksi terbuka dan destruksi
tertutup (refluks).

Zat pengoksidasi yang digunakan adalah HNO3z; HNOs + HCIO4 (1:1); HNOs

+ HCIO4 (3:1); HNO3 + HCIO4 (5:1); dan HNO3 + HCIO4 (8:1).



1.5 Manfaat Penelitian
Adapun manfaat dari penelitian ini diantaranya yaitu sebagai berikut :

1. Memberikan informasi tentang metode destruksi dan zat pengoksidasi untuk
menentukan kadar logam Pb pada sawi hijau dan sawi putih menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA).

2. Memberikan informasi kepada masyarakat mengenai adanya kadar logam
timbal (Pb) dalam sawi hijau dan sawi putih serta kesesuaian kadar logam Pb

dalam sawi dengan standar SNI.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Kilasifikasi Tanaman Sawi

Tanaman sawi (Brassica sp.) masih satu famili dengan kubis krop, kubis
bunga, brokoli dan lobak atau rades, yakni famili cruciferae (brassicaceae) oleh
karena itu sifat morfologi tanamannya hampir sama, terutama pada sistem
perakaran, struktur batang, bunga, buah (polong) maupun bijinya. Sawi termasuk
ke dalam kelompok tanaman sayuran daun yang mengandung zat-zat gizi lengkap
yang memenuhi syarat untuk kebutuhan gizi masyarakat (Cahyono, 2003).

2.1.1 Morfologi Tanaman Sawi

Sistem perakaran tanaman sawi memiliki akar tunggang (radix primaria) dan
cabang-cabang akar yang bentuknya bulat panjang (silindris) menyebar kesemua
arah dengan kedalaman antara 30 — 50 cm. Akar-akar ini berfungsi antara lain
menghisap air dan zat makanan dari dalam tanah, serta menguatkan berdirinya
batang tanaman (Heru, 2003).

Tanaman sawi umumnya mudah berbunga dan berbiji secara alami baik di
dataran tinggi maupun di dataran rendah. Struktur bunga sawi tersusun dalam
tangkai bunga (inflorescentia) yang tumbuh memanjang (tinggi) dan bercabang
banyak. Tiap kuntum bunga sawi terdiri atas empat helai daun kelopak, empat helai
daun mahkota bunga berwarna kuning cerah, empat helai benang sari dan satu buah

putik yang berongga dua (Rukmana, 2002).



2.1.2 Varietas Tanaman Sawi
2.1.2.1 Sawi Hijau (Brassica rapa var.parachinensis L.)

Sawi hijau termasuk herba semusim yang mudah tumbuh. Perkecambahannya
epigeal. Setelah daun ketiga dan seterusnya akan membentuk setengah roset dengan
batang yang cukup tebal, namun tidak berkayu. Daun bagian ujung biasanya
tumpul. Warnanya hijau segar, biasanya tidak berbulu. Menjelang berbunga sifat
rosetnya agak menghilang, menampakkan batangnya. Bunga kecil, tersusun
majemuk berkarang. Mahkota bunganya berwarna kuning, berjumlah 4. Benang
sarinya 6, mengelilingi satu putik. Buahnya menyerupai polong tetapi memiliki dua
daun buah dan disebut siliqua (Haryanto, 1994).

Menurut klasifikasi dalam tatanama tumbuhan, sawi hijau termasuk ke dalam
(Plantamor, 2011) :

Kingdom : Plantae

Subkingdom : Tracheobionta
Super Divisi : Spermatophyta

Divisi : Magnoliophyta

Kelas : Magnoliopsida

Subkelas : Dilleniidae

Ordo : Capparales

Famili : Brassicaceae

Genus : Brassica

Spesies : Brassica rapa var.parachinensis L.

Gambar 2.1 Sawi hijau (Brassica rapa var.parachinensis L.)



Sawi hijau (Brassica rapa var.parachinensis L.; suku sawi-sawian atau
Brassicaceae) merupakan jenis sayuran yang cukup populer. Dikenal pula sebagai
caisim, atau sawi bakso. Sayuran ini mudah dibudidayakan dan dapat dimakan
segar (biasanya dilayukan dengan air panas) atau diolah menjadi asinan (kurang
umum). Jenis sayuran ini mudah tumbuh di dataran rendah maupun dataran tinggi.
Sawi hijau sering dimanfaatkan sebagai tumbuhan percobaan untuk pemupukan,
kesuburan tanaman, gangguan karena kurang hara, serta bioremediasi (Plantamor,
2011).
2.1.2.2 Sawi Putih (Brassica chinensis L.)

Tanaman sawi putih termasuk tanaman sayuran yang memiliki ciri daun dan
bunga yang terbentuk vas kembang. Cruciferae berbunga sempurna dengan enam
benang sari yang terdapat dalam dua lingkaran. Empat benang sari dalam lingkaran
dalam, sisanya dalam lingkaran luar (Sunarjono, 2007).

Menurut Klasifikasi dalam tatanama tumbuhan, petsai termasuk ke dalam
(Plantamor, 2011) :

Kingdom : Plantae

Subkingdom : Tracheobionta
Super Divisi : Spermatophyta

Divisi : Magnoliophyta
Kelas : Magnoliopsida
Subkelas : Dilleniidae
Ordo : Capparales
Famili : Brassicaceae
Genus : Brassica

Spesies : Brassica chinensis L.



Gambar 2.2 Sawi putih (Brassica chinensis L.)

Petsai berbatang pendek hingga hampir tidak terlihat. Daunnya bulat panjang,
kasar, berkerut, rapuh serta berbulu halus dan tajam. Urat (tulang) daun utamanya
lebar dan berwarna putih. Rasa daun petsai masak lunak, sedangkan yang mentah
agak pedas. Pola pertumbuhan daun mirip tanaman kubis. Daun yang muncul
terlebih dahulu menutup daun yang tumbuh kemudian hingga membentuk krop
bulat panjang yang berwarna putih. Susunan dan warna bunganya pun seperti kubis.
Biji petsai berwarna hitam kecoklatan dengan ukuran lebih kecil dari biji kubis
(Sunarjono, 2007).

Tanaman petsai merupakan tanaman semusim. Hampir semua orang senang
makan petsai, terutama orang-orang di Negara Cina. Tanaman ini berasal dari
Tiongkok, tetapi telah banyak diusahakan di Indonesia. Tanaman ini merupakan
tanaman sayuran yang penting setelah kubis karena rasanya enak dan sumber
vitamin A, vitamin B dan vitamin C (Sunarjono, 2007).

2.1.3 Manfaat Tanaman Sawi

Menurut Fahrudin (2009) manfaat sawi sangat baik untuk menghilangkan
rasa gatal di tenggorokan pada penderita batuk. Penyembuh penyakit kepala, bahan
pembersih darah, memperbaiki fungsi ginjal, serta memperbaiki dan memperlancar

pencernaan, bijinya dimanfaatkan sebagai minyak serta pelezat makanan.



Sedangkan kandungan yang terdapat pada sawi adalah kalori, protein, lemak,
karbohidrat, serat, Ca, P, Fe, vitamin A, vitamin B, dan vitamin C.

Tabel 2.1 Kandungan gizi setiap 100 gram sawi

No. Komposisi Jumlah
1 Kalori 22,0k

2 Protein 2,309

3 Lemak 0,309

4 Karbohidrat 4,00 g

5 Serat 1,209

6 Kalsium (Ca) 220,50 mg
7 Fosfor (P) 38,40 mg
8 Besi (Fe) 2,90 mg
9 Vitamin A 969,00 SI
10 Vitamin B1 0,09 mg
11 Vitamin B2 0,10 mg
12 Vitamin B3 0,70 mg
13 Vitamin C 102,00 mg

Sumber: direktorat Gizi, Departemen Kesehatan RI, 1979.

Kadar vitamin A pada sawi sangat tinggi. Vitamin A berperan menjaga
kornea mata agar selalu sehat. Mata yang normal biasanya mengeluarkan mukus,
yaitu cairan lemak kental yang dikeluarkan sel epitel mukosa, sehingga membantu
mencegah terjadinya infeksi. Kandungan vitamin E pada sawi dapat berfungsi
sebagai antioksidan utama di dalam sel. Sawi termasuk dalam kategori sangat baik
sebagai sumber vitamin E. Kebutuhan rata-rata vitamin E mencapai 10 — 12
mg/hari. Kandungan vitamin E pada sawi juga berperan baik untuk mencegah

penuaan.



2.2 Logam
2.2.1 Logam Timbal (Pb)

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

Timbal (Pb) merupakan logam berat yang tersebar lebih luas dibandingkan
kebanyakan logam toksiknya lainnya. Timbal (Pb) memiliki bentuk berupa serbuk
berwarba abu-abu gelap. Sumber pencemaran timbal (Pb) dapat berasal dari tanah,
udara, air, hasil pertanian, makanan atau minuman kemasan, limbah tukang emas,
industri rumah, baterai dan percetakan. Sumber utama limbah timbal (Pb) adalah
gas buang kendaraan bermotor dan limbah industri. Diperkirakan 65% dari
pencemaran udara disebabakan emisi yang dikeluarkan oleh kendaraan bermotor,
dimana timbal (Pb) digunakan sebagai bahan tambahan pada bensin (Mukono dkk,
1991).

Menurut Palar (2004) logam timbal (Pb) mempunyai sifat-sifat yang khusus
seperti berikut :

1. Merupakan logam vyang lunak, sehingga dapat dipotong dengan
menggunakan pisau atau dengan tangan dan dapat dibentuk dengan mudah.

2. Merupakan logam yang tahan terhadap peristiwa korosi atau karat, sehingga
logam timbal sering digunakan sebagai bahan coating.

3. Mempunyai titik lebur rendah hanya 327,5°C.



4. Mempunyai kerapatan yang lebih besar dibandingkan dengan logam-logam,
kecuali emas dan merkuri.
5. Merupakan pengantar listrik yang baik.
Logam timbal mudah larut dalam asam nitrat yang kepekatannya 8M dan
terbentuk juga nitrogen oksida (\Vogel, 1990).

3Pb (ag) + 8HNO3 (ag) 3 3Pb2* + 6NOs + 2NO @ T 4H20 ¢y oo (2.1)

Dengan asam nitrat, terbentuk lapisan pelindung timbal nitrat pada
permukaan logam yang mencegah pelarut lebih lanjut. Asam nitrat encer atau asam
sulfat encer mempunyai pengaruh yang hanya sedikit, karena terbentuknya timbal
klorida atau timbal sulfat yang terlarut pada permukaan logam itu.

2.2.2 Analisis Timbal (Pb) Pada Berbagai Jenis Makanan

Sayuran merupakan sumber pangan yang mengandung banyak vitamin dan
mineral yang secara langsung berperan meningkatkan kesehatan. Oleh karena itu,
higienitas dan keamanan sayuran yng dikonsumsi menjadi sangat penting agar tidak
menimbulkan gangguan kesehatan. Namun banyak jenis sayuran yang beredar di
masyarakat tidak terjamin keamanannya karena diduga telah terkontaminasi logam-
logam berat seperti timbal (Pb), kadmium (Cd), atau merkuri (Hg). Menurut
Astawan (2005), logam-logam berat tersebut bila masuk ke dalam tubuh lewat
makanan akan terakumulasi secara terus-menerus dan dalam jangka wakiu lama
dapat mengakibatkan gangguan sistem syaraf, kelumpuhan, dan kematian dini serta
penurunan tingkat kecerdasan anak-anak.

Sumber kontaminasi logam berat ada dua, yaitu lewat pencemaran udara dan
dari bahan makanan. Pencemaran lewat udara terutama berasal dari asap buangan

kendaraan bermotor. Data yang dikeluarkan Badan Pengawas Dampak Lingkungan



(Bapedal) DKI tahun 1998, kadar timbal di udara Jakarta rata-rata telah mencapai
0,5 mg/cm? udara. Untuk kawasan tertentu, seperti terminal bus dan daerah padat
lalu lintas kadar timbal bisa mencapai 2 — 8 mg/cm? udara (Astawan, 2005).

Berdasarkan penelitian Triani (2011), rerata kadar Pb pada kangkung yang
diperoleh di Desa Kesiman, Kecamatan Denpasar Timur yaitu 0,0002 — 0,0266
ppm. Hasil ini masih berada dibawah batas maksimum cemaran logam berat Pb
dalam bahan pangan khususnya buah dan sayur. Sedangkan rerata kadar Cd pada
kangkung yang diperoleh di Desa Kesiman yaitu 0,0002 — 0,0874 ppm. Hasil ini
masih berada dibawah batas maksimum cemaran logam berat Cd dalam bahan
pangan khususnya buah dan sayur. Adapun penelitian Erdayanti (2015) dimana
preparasi yang dilakukan menggunakan destruksi basah terbuka (hot plate) pada
sampel bayam dan kangkung dengan ditambahkan 2 mL H20; sedikit demi sedikit
sampai gasnya hilang dan larut menjadi bening. Hasil penelitian ini menunjukkan
kadar logam Pb tidak melebihi ambang batas maksimum yakni sebesar 0,4234
mg/Kg dan kangkung sebesar 0,1682 mg/Kg.

Logam berat dapat terakumulasi dalam jumlah yang cukup besar pada
sayuran seperti contoh penelitian kadar logam timbal pada sawi hijau oleh Prasodo
(2015) dengan kode (KO) sebesar 1,480 ppm, (AKI) 1,201 ppm, (AKII) 1,041 ppm,
(BKI) 0,806 ppm, dan (BKII) 0,053 ppm. Hasil penelitian tentang pengujian
kandungan logam berat timbal (Pb) dan kadmium (Cd) pada sawi hijau dan wortel
yang beredar di Pasar kota Denpasar, dimana preparasi sampel dilakukan dengan
cara dicuci dan tidak dicuci. Hasil rata-rata kandungan Pb pada sawi hijau dan
wortel dengan perlakuan dicuci dan tidak dicuci berturut-turut sebesar 64,71 + 6,66

Mg/g; 65,58 + 4,61 ug/g; 62,56 = 6,99 pg/g; dan 64,96 + 7,20ug/g. Hasil rata-rata



kandungan Cd pada sawi hijau dan wortel dengan perlakuan dicuci dan tidak dicuci
berturut-turut sebesar 8,81 + 1,68ug/g; 10,55 + 1,78 ug/g; 8,09 £ 1,71 pg/g; dan
9,30 + 2,01pg/g (Priandoko, 2011).

Selain pada sayuran, logam berat dapat terakumulasi dalam jumlah yang
cukup besar pada makanan seperti ikan, susu kental manis, krupuk gaplek, dan lain-
lain. Kadar logam Pb dan Zn pada sampel susu kental manis kode KA berturut-turut
sebesar 2,1326 mg/Kg; 0,1743mg/Kg. Sampel KB sebesar 2,31717mg/Kg; 2,156
mg/Kg. Ampel KC sebesar 2,8125mg/Kg; 0,1743mg/Kg. Sampel SD sebesar
2,3045mg/Kg; 0,3989mg/Kg. Sampel SE adalah 2,6481 mg/Kg; 0,1743mg/Kg.
Dan sampel SF sebesar 3,5072mg/Kg; 0,1743mg/Kg. Sedangkan konsentrasi Zn
untuk semua sampel tidak terdeteksi (Aziz, 2007).

2.2.3 Toksisitas Timbal dalam Tubuh

Toksisitas yang ditimbulkan oleh persenyawaan logam Pb dapat terjadi
karena masuknya persenyawaan logam tersebut ke dalam tubuh. Proses masuknya
logam ini ke dalam tubuh dapat melalui beberapa jalur yaitu melalui makanan dan
minuma, udara dan perembesan atau penetrasi pada selaput atau lapisan kulit (Palar,
1994).

Meskipun jumlah Pb yang diserap oleh tubuh hanya sedikit, logam ini
ternyata menjadi sangat berbahaya. Hal ini disebabkan karena timbal (Pb) adalah
logam toksik yang bersifat kumulatif dan bentuk senyawanya dapat memberikan
efek racun terhadap fungsi organ yang terdapat dalam tubuh (Darmono, 1995).

Timbal masuk melalui makanan, masuk ke saluran cerna dan dapat masuk ke
dalam darah. Pada anak-anak, tingkat penyerapan timbal mencapai 53%. Hal ini

jauh berbeda pada tingkat penyerapan orang dewasa yaitu sekitar 10%. Peningkatan



asam lambung dapat meningkatkan absorbsi usus sehingga absorbsi timbal juga
meningkat (Riyadina, 1997).

Logam timbal yang masuk ke dalam tubuh sebagian besar disalurkan melalui
makanan, sehingga membahayakan kesehatan manusia. Logam yang
mengkontaminasi makanan berasal dari berbagai sumber antara lain udara seperti
asap kendaraan bermotor, kemasan, dan lain-lain. Selain itu, dapat berasal dari
peralatan dapur, khususnya yang digunakan untuk memasak dan menyajikan
makanan. Timbal yang terdapat pada lapisan gelas yang terbuat darikeramik Cina,
porselen, atau tanah liat dapat larut oleh makanan yang bersifat asam. Air minum
yang disalurkan lewat pipa, timbal akan tinggi kandungan timbalnya yang terlarut
dalam air tersebut. Makanan tersebut bahaya dikonsumsi jika mengandung timbal
yang berlebih. Batasan yang didata oleh peraturan Kepala BPOM RI 2009 Nomor
HK.00.06.1.52.4022 menetapkan bahwa ambang batas maksimum pencemaran dari
logam timbal adalah 1,5 mg/Kg (Tyas, 1998).

Menurut WHO (1977) dalam Niria (1999), untuk mengantisipasi akumulasi
timbal (Pb) dalam tubuh, seperti yang telah ditetapkan Provisional Tolerable
Weekly Intake (PTWI), yakni 50 pg/Kg BB untuk anak-anak dan 200 — 300 g per
hari untuk orang dewasa. Kadar maksimum timbal (Pb) yang masih dianggap aman
dalam darah anak-anak sesuai dengan yang diperkenankan WHO dalam DepKes
(2001) adalah 10ug/dL darah, sedangkan untuk orang dewasa adalah 10 — 25 pg/dL

darah.



Tabel 2.2 Empat kategori timbal (Pb) dalam darah orang dewasa

No.  Kategori Pb /100 mL Deskripsi
Darah
Tidak terkena paparan atau tingkat paparan
1. A (normal) <40 ug normal
B (dapat Pertambahan penyerapan dari keadaan
ditoleransi) 40-80 19  terpapar tetapi masih bisa ditoleransi

3. C (Berlebih) 80— 120 ug

D (tingkat
4. bahaya) >20 ug

Kenaikan penyerapan dari keterpaparan yang
banyak dan mulai memperlihatkan tanda-
tanda keracunan

Penyerapan mencapai tingkat bahaya dengan
tanda-tanda keracunan ringan sampai berat

Sumber: DepKes (2001)

2.3 Metode Destruksi

Destruksi merupakan suatu perlakuan pemecahan senyawa menjadi unsur-

unsurnya sehingga dapat dianalisis. Istilah destruksi ini disebut juga perombakan,

yaitu dari bentuk organik logam menjadi bentuk logam-logam anorganik. Pada

dasarnya ada dua jenis destruksi yang dikenal dalam ilmu kimia yaitu destruksi

basah (oksida basah) dan destruksi kering (oksida kering). Kedua destruksi ini

memiliki teknik pengerjaan dan lama pemanasan atau pendestruksian yang berbeda.

Menurut Raimon (1993) ada beberapa faktor yang harus diperhatikan dalam

hal menggunakan metode destruksi terhadap sampel, apakah dengan destruksi

basah ataukah kering, antara lain:

a. Sifat matriks dan konstituen yang terkandung di dalamnya.

b. Jenis logam yang akan dianalisis.

c. Metode yang akan digunakan untuk penentuan kadarnya.



Selain hal-hal diatas, untuk memilih prosedur yang tepat perlu diperhatikan
beberapa faktor antara lain: waktu yang diperlukan untuk analisis, biaya yang
diperlukan, ketersediaan bahan kimia, dan sensitivitas metode yang digunakan.
2.3.1 Destruksi Basah Terbuka

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

Destruksi basah pada prinsipnya adalah penggunaan asam nitrat untuk
mendestruksi zat organik pada suhu rendah dengan maksud mengurangi kehilangan
mineral akibat penguapan. Pada tahap selanjutnya, proses seringkali berlangsung
sangat cepat akibat pengaruh asam perklorat atau hidrat peroksida. Destruksi basah
pada umumnya digunakan untuk menganalisa arsen, tembaga, timah hitam, timah
putih, dan seng. Ada tiga macam cara pengabuan destruksi basah, yaitu (Muchtadi,
2009):

1. Destruksi basah menggunakan HNO3 dan HCIO4
2. Destruksi basah menggunakan HNO3, H2SO4, dan HCIO4

3. Destruksi basah menggunakan HNO3, H2SO4, dan H20>



Penelitian Indrajati Kohar, dkk (2005) mengenai studi kandungan logam Pb
dalam batang dan daun kangkung dengan metode destruksi basah menggunakan
pengoksidasi HCIOs dan HNOs. Metode destruksi basah dalam penelitian ini
dilakukan dengan menimbang 1 gram sampel serbuk halus dari akar dan seluruh
bagian tanaman tanpa akar dalam krus porselen. Kemudian ditambahkan 10 mL
HNOs3 pekat dan 3 mL larutan HCIO4 60%, lalu dipanaskan di atas hot plate pada
suhu 100 — 120°C sampai buih habis, dan HNOz hampir mengering dan
didinginkan. Hasil destruksi ditambah 5,0 mL larutan Pb 200 mg/L (standar adisi)
dan larutan HNOs 2% dan dipindahkan secara kuantitatif ke dalam labu ukur.
Ditambahkan larutan HNO3s 2% sampai volumenya menjadi 100,0 mL. Dikocok
hingga homogen dan disaring. Kadar Pb diamati dengan ICP-MS pada panjang
gelombang 283,3nm.

Keuntungan destruksi basah adalah suhu yang digunakan tidak dapat
melebihi titik didih larutan dan pada umumnya karbon lebih cepat hancur
(Muchtadi, 2009). Adapun reaksi antara logam timbal (Pb) dengan beberapa zat
pengoksidasi,  seperti reaksi logam timbal (Pb) dengan HNOgz berikut ini
(Wulandari dan Sukesi, 2013):

Pb-(CH20)x + HNO3 5 Pb-(NO3)y + CO2 + NO + H20 .vvovoreee (2.1)
2NO+ 02 9 2NO2 ittt st ses e sba s e et esreesraeabeenree s (2.2)

Fungsi HNOs dalam reaksi tersebut sebagai pengoksidasi utama karena sifat
logam timbal (Pb) yang dapat larut dalam HNOs3, sehingga logam timbal (Pb) dapat
terkosidasi oleh HNOs

Menurut Sumardi (1981), metode destruksi basah lebih baik daripada cara
kering karena tidak banyak bahan yang hilang dengan suhu pengabuan yang sangat

tinggi seperti destruksi kering. Sedangkan destruksi basah dilakukan dengan



pengabuan pada suhu rendah. Hal ini merupakan salah satu faktor mengapa cara

basah biasanya dilakukan untuk memperbaiki cara kering yang biasanya

memerlukan waktu yang lama. Sifat dan karakteristik asam pendestruksi yang
sering digunakan antara lain :

1) Campuran asam sulfat pekat dan asam nitrat pekat banyak digunakan untuk
mempercepat proses destruksi. Kedua asam ini merupakan oksidator yang kuat.
Dengan penambahan oksidator ini akan menurunkan suhu destruksi sampel yaitu
pada suhu 350°C, dengan demikian komponen yang dapat menguap atau
terdekomposisi pada suhu tinggi dapat dipertahankan dalam abu yang berarti
penentuan kadar abu lebih baik.

2) Asam perklorat pekat dapat digunakan untuk bahan yang sulit mengalami
oksida, karena perklorat pekat merupakan oksidator yang sangat kuat.
Kelemahan dari perklorat pekat adalah sifat mudah meledak (explosive)
sehingga cukup berbahaya dalam penggunaa harus sangat hati-hati.

Adapun reaksi yang terjadi antara asam perklorat dengan senyawa organik,

sebagaimana berikut (Sukesi, 2013):

Pb-(CH20)x +HNO3@aq +HClOsaq S Pb-(NOs)xag +COzg +NOxg +

Selama proses destruksi terdapat gelembung-gelembung Kkecil berisi gas
berwarna kecoklatan, gas ini adalah NO2 (hasil samping destruksi menggunakan
asam nitrat). Proses ini sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan Danko, dkk.,
(2000), bahwa penggunaan HNO3 sebagai agen pengoksidasi dapat menimbulkan
gas berwarna kecoklatan selama pemanasan berlangsung. Adanya gas ini

mengindikasikan bahwa bahan organik telah dioksidasi secara sempurna oleh asam



nitrat. Gas NO. yang dihasilkan dalam proses destruksi saat bereaksi dengan
oksigen di udara akan membentuk gas NO seperti reaksi dibawah ini:
2NOzig) + 02 = 2NO2g) ovveeererereeeeeeeeeceeseeeseeeseeeeeeeessen (2.4)

Penelitian di India oleh Malik (2014) melakukan analisis kandungan kadar
logam timbal (Pb) dan kadmium (Cd) pada akar dan daun wortel dengan
menggunakan metode destruksi terbuka (hot plate) dengan variasi pelarut asam
nitrat (HNOgz) dan asam perklorat (HCIO4) dengan perbandingan 3:1. Metode
destruksi basah pada penelitian ini dilakukan dengan menimbang 1 gram seluruh
bagian sampel, kemudian ditambahkan 15 mL campuran zat pengoksidasi (HNOs
dan HCIO4). Lalu dipanaskan di atas hot plate hingga 5 mL. Kemudian hasil
destruksi dibuat larutan kembali dengan aquades hingga larutan mencapai 50 mL.
Setelah itu diamati kadar logam timbal (Pb) dan kadmium (Cd) dengan AAS.

Sedangkan penelitian Naser (2009) di Bangladesh mengenai kadar logam
berat timbal (Pb), kadmium (Cd), dan nikel (Ni) dalam bayam, tomat, dan kembang
kol menggunakan metode destruksi basah dengan variasi pelarut asam nitrat
(HNOgz) dan asam perklorat (HCIO4) dengan perbandingan 5:1. Metode dstruksi
basah pada penelitian ini dilakukan dengan menimbang 1 gram sampel, kemudian
ditambah 10 mL campuran zat pengoksidasi (HNOz dan HCIO4). Lalu dipanaskan
dengan suhu 190°C selama 1,5 jam. Kemudian didinginkan, lalu hasil destruksi
dibuat larutan kembali dengan aquades hingga larutan mencapai 30 mL. Setelah itu
diamati kadar logam timbal (Pb), kadmium (Cd), dan nikel (Ni) dengan AAS
VARIAN model AA 240.

Analisa kadar logam timbal (Pb) dilakukan menggunakan destruksi basah

karena logam timbal (Pb) mudah menguap hanya memiliki titik leleh 327,46°C,



apabila menggunakan destruksi kering dengan jalan pengabuan dalam tanur pada
suhu 600 — 850°C. Maka logam timbal (Pb) tersebut tidak larut dalam asam
pengoksidasinya, akan tetapi menguap ikut zat-zat organik, maka digunakan
destruksi basah yang menggunakan suhu rendah dibawah titik leleh logam yang
akan dianalisis.

2.3.2 Destruksi Basah Tertutup

Menurut Darmono (1995) metode analisis logam dalam makanan dengan
menggunakan refluks dilakukan dengan memasukkan sampel ke dalam labu
destruksi yang dilengkapi dengan kondensor pendingin yang dialiri air, sampel
didestruksi menggunakan zat pengoksidasi dan dipanaskan pada temperatur 120°C.
Kondensor disambungkan kemudian dialiri air mengalir yang berfungsi sebagai
pendingin, sehingga uap yang keluar dari tabung akan kembali mengembun masuk
kembali ke dalam tabung. Destruksi dilakukan selama 4 jam, kemudian didinginkan
dan disaring.

Destruksi sampel menggunakan alat refluks dilakukan dengan cara
menambahkan 20 mL asam nitrat p.a ke dalam 5 gram sampel dan dipanaskan
selama 3 jam. Ditambah 5 mL asam peroksida dan dipanaskan kembali selama 1
jam. Hasil percobaan menunjukkan bahwa % recovery sebesar 70%. Namun
metode ini masih bisa digunakan dalam penentuan kadar merkuri (Hg) dalam ikan

maupun kerang (Bortolli dkk, 1995).

2.4 Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) adalah suatu alat yang digunakan pada

metode ananlisis untuk penentuan unsur-unsur logam dan metaloid yang



pengukurannya berdasarkan penyerapan cahaya dengan panjang gelombang
tertentu oleh atom logam dalam keadaan bebas (Skoog dkk, 2000).
2.4.1 Prinsip Dasar Analisa SSA

Jika suatu larutan yang mengandung suatu garam logam (atau sesuatu
senyawa logam) dihembuskan kedalam suatu nyala (misalnya asetilen yang
terbakar di udara), dapatlah terbentuk uap yang mengandung atom-atom logam itu.
Beberapa atom logam dalam gas ini dapat dieksitasi ke tingkat energi yang lebih
tinggi untuk memungkinkan pemancaran radiasi yang karakteristik dari logam
tersebut. Tetapi jJumlah jauh lebih besar dari atom logam bentuk gas itu normalnya
tetap berada dalam keadaan tak tereksitasi atau dalam keadaan dasar (Mulja,J.C.,
1991).

Atom-atom keadaan dasar ini mampu menyerap energi cahaya yang panjang
gelombang resonansinya khas untuk tiap-tiap atom, yang pada umumnya adalah
panjang radiasi yang akan dipancarkan atom-atom itu bila tereksitasi dari keadaan
dasar. Jadi jika cahaya dengan panjang gelombang resonansi itu dilewatkan nyala
yang mengandung atom-atom yang bersangkutan, maka sebagian cahaya itu akan
diserap dan jauhnya penyerapan akan berbanding lurus dengan banyaknya atom
keadaan dasar yang berada dalam keadaan nyala. Inilah asas yang mendasari
spektroskopi serapan atom (AAS) berpinsip pada absorpsi cahaya oleh atom. Atom-
atom menyerap cahaya tersebut pada panjang gelombang tertentu, tergantung pada
sifat unsurnya (Mulja.J.C., 1991).

Hukum absorpsi sinar (Lambert-Beer) yang berlaku pada spektroskopi
absorpsi sinar ultra violet, sinar tampak maupun sinar merah, dan juga berlaku pada

Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Hukum Lambert: bila suatu sumber sinar



monokromatik melewati medium transparan, maka intensitas sinar yang diteruskan
berkurang dengan bertambahnya ketebalan medium yang mengabsorbsi. Hukum
Beer:intensitas sinar yang diteruskan berkurang secara eksponensial dengan
bertambahnya konsentrasi spesi yang menyerap sinar tersebut (Khopkar, 2010).

Dari kedua hukum tersebut diperoleh suatu persamaan:

Dimana:
lo = intensitas sumber sinar
It = intensitas sinar yang diteruskan
¢ = absorbtivitas molar
b = panjang medium atau tebal nyala (nm)

c = konsentrasi atom-atom yang menyerap sinar (ppm)
A = absorbansi

o L o (2.10)

Dengan T = transmitan

Dari persamaan diatas, dapat disimpulkan bahwa absorbansi cahaya
berbanding lurus dengan konsentrasi atom (Day & Underwood, 1989).
2.4.2 Mekanisme Kerja Spektroskopi Serapan Atom

Lampu katoda berongga terdiri dari katoda dan anoda yang ditempatkan pada
ruangan yang berisikan gas inert (neon atau argon), katoda ini dilapisi dengan
logam yang akan dianalisis. Diantara katoda dan anoda diberikan tegangan tinggi
yang menyebabkan katoda memancarkan berkas elektron menuju anoda dengan
kecepatan dan energi yang tinggi. Dalam perjalanan menuju anoda elektron
bertabrakan dengan atom-atom gas mulia, akibatnya atom gas mulia kehilangan
elektron dan berubah menjadi ion-ion positif yang bergerak ke katoda dengan
kecepatan dan energi tinggi, sehingga atom unsur ini mengalami eksitasi ke tingkat

energi yang lebih tinggi. Karena tidak stabil maka ia kembali ke tingkat energi dasar



dengan memancarkan sinar monokromatik yang khas tergantung jenis logam
(Sastrohamidjodjo, 1991).

Larutan untuk sampel ditarik dengan pipa kapiler masuk ke ruang pengabut.
Dalam ruang ini sampel dikabutkan membentuk suspensi partikel halus yang
dibawa aliran gas masuk ke dalam nyala yang timbul dari campuran gas bahan
bakar dengan gas pembakar. Dalam nyala ini terjadi proses penguapan pelarut
sehingga yang tertinggal hanya zat terlarut (berupa garam). Partikel ini lalu
menguap dan akan terdisosiasi membentuk uap atom netral (Faigotuzzagiah, 2014).

Kabut halus atom netral dari unsur yang akan dianalisis diradiasi dengan
sumber radiasi yang memancarkan spektrum garis yang dihasilkan oleh lampu
katoda. Sebagian dari intensitas radiasi tersebut diserap oleh atom-atom unsur yang
elektronnya berada dalam keadaan dasar sehingga tereksitasi ke tingkat energi yang
lebih tinggi. Radiasi yang tidak diserap atau diteruskan akan diukur dengan detektor
melaui monokromator. Detektor mengubah energi sinar menjadi energi listrik.
Energi listrik yang dihasilkan relatif kecil maka diperkuat dengan amplifier

kemudian diteruskan ke prosesor dan alat pencatat (Slavina, 1986).
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Gambar 2.3 Skema umum Komponen Spektroskopi Serapan Atom (Sumber:
Anshori, 2005)

2.4.3 Kadar Logam Timbal (Pb) dengan Menggunakan Spektroskopi Serapan
Atom (SSA)

Analisis kadar logam berat seperti Pb, Cu, dan Cd dapat dilakukan dengan

metode Atomic Absorbtion Spectrophotometer (AAS). Pemilihan metode



spektroskopi serapan atom karena mempunyai sensitifitastinggi, mudah, murah,
sederhana, cepat, dan cuplikan yang dibutuhkan sedikit (Suprianto dkk, 2007).
Analisis menggunakan AAS juga lebih sensitif, spesifik untuk unsur yang
ditentukan, dan dapat digunakan untuk penentuan kadar unsur yang konsentrasinya
sangat kecil tanpa harus dipisahkan terlebih dahulu.

Kondisi optimum analisis logam timbal (Pb) dengan metode nyala
spektroskopi serapan atom (SSA) dilakukan agar diperoleh populasi atom pada
tingkat dasar yang paling banyak dalam nyala api yang dilewati oleh radiasi. Atom-
atom akan menyerap tenaga radiasi yang khas untuk atom-atom tersebut dan
kemudian berubah ke keadaan eksitasi. Semakin atom pada keadaan dasar, maka
radiasi-radiasi yang diserap akan makin banyak, pada kondisi optimum akan
diperoleh serapan maksimal. Kondisi optimum parameter pada saat spektroskopi
serapan atom (SSA) yang perlu mendapatkan perhatian adalah panjang gelombang,
laju alir pembakar, laju alir oksidan, kuat arus lampu katoda cekung (Hallow
Catode Lamp), lebar celah dan tinggi pembakar burner. Pada kondisi optimum
perubahan serapan akibat perubahan konsentrasi akan lebih sensitif kondisi
optimum peralatan spektroskopi serapan atom (SSA) (Rohman, 2007).

Tabel 2.3 Kondisi optimum peralatan SSA logam timbal (Pb)

No. Parameter Satuan Timbal (Pb)
1. Panjang gelombang Nanometer 283,2

2. Laju alir Asetilen L/menit 2,0

3 Laju alir udara L/menit 10,0

4. Kuat arus HCL HA 10,0

5 Lebar celah Nanometer 0,7

6 Tinggi burner Nanometer 2,0

Sumber : Rohman (2007)



2.4.4 Kelebihan dan Kekurangan Spektroskopi Serapan Atom

Spektroskopi serapan atom merupakan metode untuk menentukan kadar
logam dalam cuplikan. Dimana kadar logam yang ditentukan sangat kompleks
dengan konsentrasi yang sangat kecil, pengerjaannya cepat dengan sensitifitas
tinggi, selektif, dan sangat spesifik untuk unsur yang akan ditentukan. Hal ini
dikarenakan gangguannya sangat sedikit bila dibandingkan dengan cara
spektroskopi biasa (Day & Underwood, 1996).

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

Teknik analisis kuantitatif dengan SSA, sampel harus dalam bentuk larutan.
Untuk menyiapkan larutan, sampel harus diperlakukan sedemikian rupa dengan
perlakuan tergantung dari macam dan jenis sampel. Syarat pembuatan larutan
sampel, yaitu: (1) langsung dilarutkan dengan pelarut yang sesuai; (2) sampel
dilarutkan dalam suatu asam; (3) sampel dilarutkan dalam suatu basa atau dilebur
dahulu dengan basa kemudian hasil leburan dilarutkan dalam pelarut yang sesuai.
Metode pelarut apapun yang akan dipilih untuk dilakukan analisis SSA, larutan
yang dihasilkan yakni harus jernih, stabil, dan tidak mengganggu zat-zat yang

menimbulkan gangguan (Rohman, 2007).



2.5 Uji Two Way Annova

Analisis varians (analysis of variance) atau ANNOVA adalah metode analisis
statistika yang termasuk ke dalam cabang statistika interferensi. Uji dalam anova
(analysis of variance) digunakan untuk melakukan analisis komparasi
multivariabel. Teknik analisis komparatif dengan menggunakan tes “t” yakni
dengan mencari perbedaan yang signifikan dari dua buah mean hanya efektif bila
jumlah variabelnya dua. Untuk mengatasi hal tersebut ada teknik analisis
komparatif yang lebih baik yaitu Anova (analysis of variance).

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

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

2. Ataupun sebaliknya, apabila Ho diterima dan F hitung < F, maka faktor
tersebut tidak berpengaruh terhadap suatu variabel.

Nilai % recovery yang lebih besar dari 100% atau hasil pengukuran lebih
besar dari konsentrasi sebenarnya dapat disebabkan oleh beberapa faktor. Faktor
pertama adalah ketidakpastian. Penyebab ketidakpastian dalam penelitian kurva
standar ini adalah adanya ketidakpastian dalam kalibrasi baik dalam penggunaan
alat maupun dalam pembacaan skala. Selain itu faktor temperatur juga ikut berperan
dalam kesalahan kalibrasi sehingga menyebabkan adanya ketidakpastian baku.

Faktor-faktor yang mempengaruhi ketidakpastian dan ketidak telitian dalam
pengukuran adalah:

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

bakunya tidak sesuai.



Ekstraksi analit dari suatu matriks yang tidak efisien.
Penggunaan buret, pipet, dan labu takar yang tidak benar.
Pengukuran menggunakan alat yang tidak terkalibrasi.
Kegagalan dalam melakukan analisis blanko.

Pemilihan kondisi pengukuran yang menyebabkan kerusakan analit.

N g s~ e

Kegagalan untuk menghilangkan gangguan oleh bahan tambahan dalam

pengukuran analit.

2.6 Makanan Halal dan Baik dalam Perspektif Islam

Manusia sebagai salah satu makhluk hidup ciptaan Allah SWT selalu
membutuhkan bahan pangan untuk kelangsungan hidupnya. Makanan yang halal
dan baik merupakan makanan yang diperbolehkan untuk dimakan menurut
ketentuan syari’at Islam. Halal dari segi dhahiriyah dan sumber untuk mendapatkan
makanan tersebut apakah melalui cara-cara yang halal. Memakan-makanan yang
halal dan baik merupakan bukti ketagwaan kita kepada Allah SWT, karena
memakan makanan yang halal dan baik merupakan salah satu bentuk ibadah.

Allah memperbolehkan seluruh manusia memakan makanan yang telah
diberikan Allah di bumi ini. Karena dunia diciptakan untuk seluruh manusia. Allah
menyeru manusia supaya menikmati makanan-makanan yang baik dalam
kehidupan mereka dan menjauhi makanan-makanan yang tidak baik. Karunia Allah
bagi setiap manusia adalah sama, baik beriman atau tidak beriman. Hal ini terdapat

dalam firman Allah surat Al-Bagarah ayat 168:

Artinya: “Hai sekalian manusia, makanlah yang halal lagi baik dari apa yang
terdapat di bumi dan janganlah kamu mengikuti langkah-langkah syetan.
Sesungguhnya syetan itu adalah musuh yang nyata bagimu.” (QS. Al-
Bagarah : 168).



Kualitas makanan yang dikonsumsi sehari-hari dapat berpengaruh terhadap
kualitas hidup dan perilaku makhluk hidup itu sendiri. Al-Quran sebagai panduan
umum kehidupan manusia telah disesuaikan dengan perubahan zaman dan tempat
agar dapat selalu diterapkan sepanjang masa dan diberbagai kondisi. Sedangkan
As-Sunnah berperan sebagai pengurai terhadap panduan umum tersebut, agar dapat
diimplementasikan dengan jelas dalam segala segi kehidupan manusia (Anuar,
2012). Oleh karena itu, setiap makhluk hidup harus berusaha untuk mendapatkan
makanan yang halal dan baik. Dasar makanan yang ideal dan menyehatkan telah
disebutkan dalam al-Qur’an secara jelas yaitu pada potongan surat al A’raf ayat
157:

Artinya: “Dihalalkan bagi mereka segala hal yang baik dan diharamkan atas
mereka segala hal yang buruk.”(QS. al A’raaf: 157).

Berdasarkan tafsir Jalalayn terkait surat al A’raf ayat 157 tersebut bahwa
Allah SWT menyuruh umat manusia mengerjakan yang makruf dan melarang
mereka dari mengerjakan yang mungkar dan menghalalkan bagi mereka segala
yang baik dari apa yang diharamkan oleh umat terdahulu dan mengharamkan bagi
mereka segala yang buruk yaitu bangkai dan lain-lainnya, serta membuang segala
hal yang memberatkan mereka seperti bertobat dengan jalan membunuh diri dan
memotong apa yang terkena oleh najis.

Allah SWT menciptakan alam dan seisinya seperti hewan dan tumbuh-
tumbuhan mempunyai nilai yang amat besar, semuanya tidak ada yang sia-sia
dalam ciptaan-Nya. Manusia diberikan kesempatan yang seluas-luasnya untuk
mengambil manfaat dari hewan dan tumbuh-tumbuhan. Sebagaimana firman Allah

SWT dalam surat Asy-Syu’ara ayat 7 yang berbunyi sebagai berikut :
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Artinya : “Dan Apakah mereka tidak memperhatikan bumi, berapakah banyaknya
Kami tumbuhkan di bumi itu berbagai macam tumbuh-tumbuhan yang

baik.” (Asy-Syu’ara: 7).

Shihab (2002) memberikan tafsir bahwa Allah SWT menumbuhkan dari
bermacam-macam tumbuhan yang baik itu subur dan bermanfaat, seperti halnya
dengan sawi yang banyak manfaatnya. Menurut Yaakob dalam Salma (2010), ciri-
ciri makanan yang melalui proses halal yaitu bahan-bahan mentah yang digunakan
adalah halal, komponen ramuan dan aditif (bahan tambahan) adalah halal, dan
proses penghasilannya berdasarkan garis panduan Islam. Dewasa ini, pengaruh
aspek perkembangan teknologi dan pembangunan menyebabkan banyak keraguan
timbul mengenai proses dan bahan yang layak dikonsumsi.

Sawi merupakan salah satu tumbuhan yang memiliki banyak manfaat bagi
kesehatan manusia. Sawi hijau mengandung banyak antioksidan dan memiliki
banyak vitamin. Menurut pakar, sawi seperti juga hijau lainnya berfungsi sebagai
pencegah kanker. Bagi perempuan sawi punya banyak manfaat di masa menopouse,
karena bisa melindungi perempuan dari penyakit jantung dan kanker payudara.
Kandungan nutrisi seperti kalsium, asam folat, dan magnesium juga dapat
mendukung kesehatan tulang.

Proses pengolahan tumbuhan sawi terkadang terkontaminasi dari berbagai zat
atau senyawa yang ikut masuk di dalam proses penanamannya, baik dari tanah,
pupuk, pestisida maupun udara, sehingga dapat menyebabkan terjadinya cemaran
dalam makanan itu sendiri seperti bakteri, logam berat ataupun zat lainnya yang
dapat membahayakan tubuh. Makanan seperti ini menurut Islam tidak dapat

digolongkan menjadi makanan yang baik.



Logam timbal (Pb) jika dikonsumsi sesuai dengan yang dianjurkan atau tidak
melebihi ambang batas yang di tetapkan oleh SNI, maka tidak akan memberikan
dampak buruk bagi tubuh, sebaliknya apabila logam timbal (Pb) tersebut
dikonsumsi secara berlebihan dapat mengakibatkan penumpukan logam timbal (Pb)
di dalam tubuh sehingga terakumulasi dan menimbulkan berbagai penyakit hingga
kematian. Keseimbangan dalam mengkonsumsi makanan ataupun minuman yang
sesuai dengan kebutuhan tubuh manusia, yaitu tidak terlalu berlebihan dan tidak
melampaui batas harus diperhatikan. Keamanan pangan ini dijamin dalam firman
Allah SWT pada surat Al-A’raaf ayat 31 sebagai berikut:
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Artinya : “Hai anak Adam, pakailah pakaianmu yang indah di Setiap (memasuki)
mesjid, makan dan minumlah, dan janganlah berlebih-lebihan.
Sesungguhnya Allah tidak menyukai orang-orang yang berlebih-
lebihan. ” (Al-A’raaf: 31).

Menurut tafsir Ibn katsir ayat di atas menganjurkan manusia agar tidak boleh
makan atau minum secara berlebihan, dengan maksud tidak melampaui batas yang
dibutuhkan oleh tubuh dan sesuai dengan perintah Allah SWT. Firman Allah dalam
Al-Qur’an mengajarkan pada seluruh umat manusia untuk tidak makan dan minum
sekedar kenyang saja, akan tetapi manusia harus memperhatikan makanan dan
minuman yang mereka konsumsi dalam jumlah secukupnya, tidak kurang dan juga

tidak berlebihan. Selain itu makanan dan minuman yang halal juga harus thayyib

atau baik bagi kesehatan.



BAB Il

METODOLOGI

3.1 Pelaksanaan Penelitian

Penelitian  ini akan dilaksanakan pada bulan Maret - Mei 2016 di
Laboratorium Kimia Analaitik dan Laboratorium Instrumen khusus Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi (SAINTEK)

Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain neraca analitik, pipet tetes,
labu ukur 10 mL, labu ukur 20 mL, labu ukur 1000 mL, botol aquades, beaker glass
100 mL, corong gelas, mortal dan alu, pengaduk, gelas arloji, sendok takar, gelas
ukur 10 mL, pipet ukur 25 mL, bola hisap, wadah botol gelas dan tutup plastik,
toples kaca, hot plate, lemari asam, seperangkat alat refluks, dan seperangkat
instrumen Spektroskopi Serapan Atom (SSA).
3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah sampel sawi hijau dan sawi
putih di Pasar tradisional sekitar kota Malang, asam nitrat (HNO3) 65% p.a, asam
perklorat (HCIO4) 65% p.a, asam nitrat 0,5 M, larutan standar (Pb(NOz)2) merek E-

Merck, kertas saring Whatman 42, aquades dan aquabides.



3.3 Rancangan Penelitian

Jenis penelitian yang digunakan adalah Experimental Laboratory untuk
mengetahui perbandingan metode destruksi basah terbuka maupun tertutup dan
pengaruh variasi komposisi larutan pendestruksi pada sampel dalam analisis timbal
(Pb) secara Spektroskopi Serapan Atom dengan metode destruksi basah untuk
menentukan kadar logam timbal (Pb) dalam sawi hijau dan sawi putih. Adapun
proses penelitian yang dilakukan adalah sebagai berikut: pembuatan larutan stock
timbal dengan dilarutkan dengan 1 mL asam nitrat pekat dan diencerkan dengan
Agquabides. Selanjutnya dibuat kurva standar dengan larutan induk 10 ppm dipipet
0,5 mL; 1 mL; 2 mL; 4 mL dan 7 mL. Diencerkan dengan aquademineral dan
kemudian diuji dengan SSA pada panjang gelombang 217 nm.

Langkah selanjutnya preparasi sampel campuran dengan mengambil dan
menimbang setiap sampel merek A dan B. Dicampur kedua sampel tersebut,
kemudian ditimbang 5 gram dan hasil fresh sample digunakan untuk analisis
penentuan kadar logam menggunakan metode destruksi basah dengan variasi
komposisi zat pendestruksi. Cara kerja metode basah terbuka yaitu menimbang 1
gram sampel campuran yang kemudian ditambah 15 mL HNOz3 atau variasi zat
pendestruksi dan dipanaskan. Diamati apakah sudah jernih ataukah belum. Disaring
dan diencerkan dengan menggunakan HNO3z 0,5 M dan ditentukan konsentrasi Pb
dengan menggunakan SSA. Untuk cara kerja metode destruksi basah tertutup
hampir sama dengan cara kerja metode destruksi basah terbuka, tetapi alat yang
digunakan untuk proses ini yaitu refluks. Metode destruksi basah baik yang terbuka
dan tertutup menggunakan asam pendestruksi atau penentuan variasi komposisi

pelarutnya dengan perbandingan HNOs; HNOz + HCIO4 (1:1); HNO3 + HCIO4



(3:1);

yang

HNO3s + HCIO4 (5:1); dan HNO3 + HCIO4 (8:1). Kemudian larutan bening

dihasilkan dianalisi dengan menggunakan instrumentasi Spektroskopi

Serapan Atom (SSA) pada panjang gelombang 217 nm.

3.4

3.5

351

yang

Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tahapan-tahapan sebagai berikut :

Pemilihan dan preparasi sampel campuran

Pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Pembuatan kurva standar timbal (Pb)

Penentuan logam timbal (Pb) menggunakan variasi metode destruksi basah

dan variasi komposisi zat pendestruksi pada timbal (Pb) dalam sawi

Penentuan kadar logam timbal (Pb) dalam sampel sawi dengan spesies

berbeda

Menganalisa data (validasi data) yang telah diperoleh

Cara Kerja
Pemilihan dan Preparasi Sampel Campuran
Dalam penelitian ini sampel yang digunakan adalah sawi hijau dan sawi putih

dibeli di Pasar tradisional sekitar kota Malang. Masing-masing sampel

disimpan dalam toples kaca agar terjaga kesegaran dan kualitasnya. Selanjutnya

masing-masing sampel sawi sebanyak 1 ikat ditumbuk hingga halus dengan mortal



dan ditimbang sebanyak 5 gram. Dilakukan preparasi sampel ini setiap akan
melakukan analisis.
3.5.2 Pengaturan Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA) Logam Pb

Sederetan larutan standar timbal (Pb) dianalisis dengan Spektroskopi Serapan
Atom (SSA) Varian Spektra AA 240 pada kondisi sebagai berikut: alat
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) varian spektra AA 240 meliputi panjang
gelombang pada 217 nm, laju alir asetilen pada 2,0 L/menit, laju alir udara pada
10,0 L/menit, lebar celah pada 1,0 nm, kuat arus HCI 10,0 pA, tinggi burner 2,0
mm (Khopkar, 1990).

3.5.3 Pembuatan Larutan Standar Timbal (Pb)

Pembuatan kurva standar timbal 10 mg/L diperoleh dengan cara
memindahkan 1 mL larutan baku Pb 1000 mg/L kedalam labu ukur 100 mL.
Kemudian diencerkan sampai tanda batas. Larutan standar timbal (Pb) 0,1 mg/L;
0,2 mg/L; 0,4 mg/L; 0,8 mg/L; dan 1,4 mg/L dibuat dengan cara memindahkan 0,5
mL; 1 mL; 2 mL; 4 mL dan 7 mL larutan baku 10 mg/L kedalam labu ukur 50 mL.
Kemudian diencerkan sampai tanda batas (Hidayat, 2015).

Sederetan standar Pb dianalisis dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA)
Varian Spectra AA 240 pada kondisi optimum sehingga diperoleh data absorbansi
masing-masing (Rohman, 2007).

3.5.4 Penentuan Logam Timbal (Pb) Menggunakan Destruksi Basah
3.5.4.1 Preparasi Sampel Menggunakan Destruksi Basah Terbuka

Langkah kerja destruksi basah secara terbuka yaitu ditimbang 1 gram sampel
campuran, lalu semuanya dimasukkan kedalam gelas beaker ukuran 100 mL.

Setelah itu ditambahkan dengan 15 mL HNO3z 65% p.a. Pada penambahan variasi



zat pengoksidasi, ditambahkan HNOs 65% p.a terlebih dahulu dan setelah itu
ditambahkan HCIO4 65% p.a dengan komposisi zat pendestruksi sesuai tabel 3.1.
Kemudian dipanaskan diatas hot plate dengan suhu 100°C hingga larutan bening.
Apabila larutan masih berwarna keruh maka ditambahkan HNOz. Kemudian
didinginkan sampai suhu kamar. Lalu disaring dengan kertas saring Whatman 42
ke dalam labu takar 10 mL dan diencerkan dengan menggunakan HNOz 0,5 M
hingga tanda batas. Kemudian diukur konsentrasi Pb pada sampel dengan
menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA) (James, 1999).
3.5.4.2 Preparasi Sampel Menggunakan Destruksi Basah Tertutup

Langkah kerja destruksi basah secara tertutup (refluks) yaitu sampel sawi
dihancurkan menggunakan mortal. Kemudian ditimbang 1 gram didalam neraca
analitik dan direfluks. Sampel sebanyak 1 gram dimasukkan ke dalam labu didih
250 mL yang dilengkapi kondensor air. Ditambahkan campuran HNO3z 65% p.a 15
mL dan pada saat menggunakan variasi zat pengoksidasi maka ditambahkan HNO3
+ HCIOa. Dipanaskan sekitar 100°C selama 3 jam. Kemudian dipanaskan sampai
mendidih hingga didapatkan larutan jernih (Muljadji, 2003). Selanjutnya
didinginkan pada suhu kamar dan disaring dengan kertas saring Whatman 42.
Kemudian dimasukkan dalam labu ukur 10 mL dan diencerkan menggunakan
HNOsz 0,5 M hingga tanda batas. Diukur logam timbal dengan menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA) (Evans dkk, 2011).

3.5.5 Penentuan Zat Pengoksidasi Menggunakan Destruksi Basah Variasi
Pelarut

Berdasarkan kedua metode destruksi basah tersebut (terbuka dan tertutup)

dilakukan pengulangan dengan asam oksidator atau penentuan variasi komposisi



pelarut pada Pb dalam sawi. Adapun metode destruksi dan zat pengoksidasi yang
digunakan sebagai berikut :

Tabel 3.1 Volume perbandingan zat pendestruksi

Larutan ) Larutan
Metode HNO3 HCIO Perbandingan  pengencer
15 mL - . HNO3; 0,5 M
: 7,5mL 7,5mL 1:1 HNO3 0,5 M
Destruksi
basah 11,25 mL 3,75 mL 3:1 HNO3 0,5 M
terbuk
oy 12,5 mL 2,5mL SHil HNO3 0,5 M
13,3 mL 1,7 mL 8:1 HNO3 0,5M
15 mL : ’ HNOs; 0,5 M
: 7,5 mL 7,5mL 1:1 HNO3 0,5 M
Destruksi
basah 11,25 mL 3,75 mL 31 HNO; 0,5 M
fertutup 12,5 mL 2,5mL 5:1 HNO3z 0,5 M
13,3 mL 1,7 mL 8:1 HNO3; 0,5 M
Keterangan :

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

Data tersebut kemudian dianalisis lebih lanjut dengan metode uji variasi Two
Way Annova untuk mengetahui apakah penggunaan variasi larutan asam
pendestruksi dalam metode destruksi basah mempunyai pengaruh dalam
pembacaan konsentrasi terukur dengan instrumentasi Spektroskopi Serapan Atom
(SSA).

3.5.6 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Sawi dengan
Spesies Berbeda

Prosedur penelitian ini diambil sebanyak 1 gram sampel sawi dari masing-

masing sampel A dan sampel B yang kemudian dianalisis dengan menggunakan



metode destruksi dan zat pengoksidasi dengan perolehan kadar timbal tertinggi
yang telah diperoleh pada tahap penelitian sebelumnya. Dilakukan uji kadar logam
timbal (Pb) dengan menggunakan Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Dilakukan
pengulangan prosedur sebanyak 3 kali ulangan dari masing-masing jenis sawi.

Tabel 3.2 Hasil analisis kadar logam timbal (Pb)

Analisis Kadar Logam Timbal (Pb)

Jenis Sampel
Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3

Sawi Hijau (A)
Sawi Putih (B)

3.5.7 Menganalisa Data (Validasi Data)

Data yang diperoleh dalam penelitian ini adalah konsentrasi logam Pb
sebenarnya. Performa analitik dan pengaruh variasi larutan pendestruksi dalam
analisis timbal (Pb) secara Spektroskopi Serapan Atom dengan Metode Destruksi
Basah untuk menentukan kadar logam timbal (Pb) dalam sawi. Untuk mengetahui
performasi analitik dari metode destruksi basah ini dilakukan analisa statistik yang
meliputi hal berikut:
3.5.7.1 Penentuan Linearitas

Penentuan liniearitas dapat dilihat dari nilai R? kurva standar. Sebagai
parameter adanya hubungan linier digunakan koefisien korelasi R? pada analisis

regresi linier yaitu (Tahir, 2005):

Keterangan :
y = Absorbansi Sampel
x = Konsentrasi Sampel



Dimana a = slope atau kemiringan kurva standar dan b = intersep atau
perpotongan terhadap sumbu y.
3.5.7.2 Sensitivitas

Nilai absorbansi yang didapatkan dari hasil pengukuran diinterpretasikan
dalam persamaan kurva standar dengan y adalah nilai absorbansi, b adalah slope,
dan a adalah intersep. Nilai x yang didapatkan dimasukkan dalam persamaan

berikut (Skoog, 1985):

Konsentrasi Pb sebenarnya (mg/Kg) = bxWV ............................................. (3.2)

Keterangan :

b = Kadar yang terbaca instrumen (mg/L)
V = Volume larutan (L)
W = Berat contoh (Kg)

3.5.7.3 Akurasi

Akurasi diproleh dengan menghitung persen recovery. Persamaan untuk

persen recovery adalah (Skong, 1985):

Hasil Analisis
% Recovery = x 100%

Nilai sebenarnya



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian dengan judul penentuan kadar logam timbal (Pb) dalam sawi
(Brassica sp.) menggunakan destruksi basah secara Spektroskopi Serapan Atom
(SSA) ini memiliki beberapa tahapan yang dilakukan yaitu, pemilihan dan preparasi
sampel campuran, pengaturan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA), pembuatan
kurva standar timbal (Pb), penentuan logam timbal (Pb) menggunakan variasi
metode destruksi basah dan penentuan zat pengoksidasi terbaik pada timbal (Pb)
dalam sawi, penentuan kadar logam timbal (Pb) dalam sampel sawi dengan spesies

berbeda, dan analisis data yang telah diperoleh.

4.1 Pemilihan dan Pengambilan Sampel

Pemilihan sampel dalam penelitian ini menggunakan teknik sampling non
probability dalam arti sampel dipilih secara acak (random). Pada teknik ini, sampel
disesuaikan dengan kriteria yang telah ditetapkan dengan batasan masalah
penelitian. Sampel yang digunakan dalam penelitian ini adalah sawi hijau (B
Brassica rapa var.parachinensis L.) dan sawi putih (Brassica chinensis L.) yang
dibeli di pasar tradisional di sekitar kota Malang. Bagian-bagian sawi yang akan
dianalisis yaitu semua bagian dari sawi kecuali pangkal batang. Pemilihan sampel
sawi ini juga dilatarbelakangi oleh banyaknya masyarakat dari berbagai kalangan
mengkonsumsi tanaman ini. Selain itu sawi yang dijual di pasar tradisional kurang
memperhatikan higienitasnya, baik itu pada proses pembibitan, penanaman,

pemanenan, dan sampai pada konsumen. Dalam hal ini dimungkinkan adanya



migrasi logam dari proses penanaman melalui tanah, perairan, pupuk, dan pestisida
dalam sawi.

Adapun preparasi sampel dilakukan dengan cara masing-masing sampel sawi
hijau dan sawi putih dihaluskan dengan menggunakan mortal, kemudian masing-
masing sampel tersebut dicampur dan ditimbang 1 gram. Pencampuran ini
bertujuan untuk mengetahui kadar logam timbal (Pb) pada sampel sawi secara
umum. Pencampuran sampel dalam suatu analisa sangat diperlukan karena untuk
meminimalkan tingkat kesalahan saat hasil analisa telah didapatkan. Sampel
dihaluskan untuk memperluas permukaan sampel dan dapat mempercepat proses
destruksi, sehingga zat pengoksidasi akan lebih mudah mengabsorbsi sampel dan
merombak ikatan-ikatan senyawa organik dalam sampel menjadi senyawa-senyawa
logam anorganik atau senyawa garam. Hasil preparasi sampel ini dianalisa lebih

lanjut. Berikut gambar sampel campuran yang akan dianalisa :

Gambar 4.1 Sampel Campuran

4.2 Pengaturan Alat Spektroskopi Searapan Atom (SSA)

Analisis kadar berbagai logam dalam suatu sampel salah satunya dapat
dilakukan menggunakan alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Hal ini
dikarenakan waktu pengerjaan alat SSA cepat, sensitif, dan sangat spesifik untuk

logam-logam yang akan dianalisis. Dalam penggunaan alat ini sangat diperlukan



adanya pengaturan alat secara optimum agar diperoleh populasi atom pada tingkat
keadaan dasar yang paling banyak dalam nyala api yang dilewati oleh radiasi.
Atom-atom akan menyerap gelombang radiasi yang khas untuk atom-atom yang
diinginkan dan berubah ke keadaan tereksitasi. Semakin banyak atom pada keadaan
dasar maka radiasi yang diserap juga akan semakin banyak. Sehingga pada kondisi
yang optimum akan diperoleh serapan yang maksimum.

Kondisi optimum parameter pada Spektroskopi Serapan Atom (SSA) yang
perlu diperhatikan adalah: panjang gelombang, laju alir pembakar, laju alir oksidan,
kuat arus lampu katoda cekung (Hallow Catode Lamp), lebar celah, dan tinggi
pembakar Burner. Optimasi alat bertujuan mencari kondisi optimum suatu alat
untuk menghasilkan respon terbaik. Pada kondisi optimum perubahan serapan
akibat perubahan konsentrasi akan lebih sensitif kondisi optimum peralatan ini.
Adapun kondisi optimum alat SSA yang digunakan dalam penelitian ini adalah
sebagai berikut:

Tabel 4.1 Panjang Gelombang Optimum Untuk Logam Timbal (Pb)

No. Parameter Satuan Timbal (Pb)
1 Panjang Gelombang Nm 217
2 Laju Alir Asetilen L/menit 2.0
3 Laju Alir Udara L/menit 10,0
4. Kuat Arus HCL HA 10,0
5 Lebar Celah Nm 1,0
6 Tinggi Burner Nm 2,0

Pemilihan panjang gelombang pada Tabel 4.1 mengacu pada kadar
maksimum logam timbal (Pb) pada sampel sawi yaitu 0,1 — 1,4 ug/mL, sehingga

diasumsikan kadar logam timbal (Pb) dalam sawi berkisar pada range tersebut. Laju



alir udara pembakar yang paling baik digunakan adalah 10,0 L/menit. Optimasi
tinggi pembakar digunakan untuk mendapatkan populasi atom yang terbanyak
sehingga pembakaran tepat pada lintasan energinya. Apabila gas pembakar untuk
energi pengatoman kurang maka akan dihasilkan pengatoman yang kurang

sempurna.

4.3 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)

Kurva standar merupakan bagian terpenting untuk melakukan pengujian
kadar suatu unsur dalam analisis kimia. Untuk menghasilkan kurva standar yang
diinginkan dalam pembuatan kurva standar harus berbentuk linier. Berdasarkan
hukum Lambert-Beer absorbansi akan berbanding lurus dengan konsentrasi. Dalam
hal ini diartikan apabila konsentrasi semakin tinggi maka nilai absorbansi juga
semakin tinggi, dan sebaliknya jika konsentrasi rendah maka absorbansinya juga
rendah.

Larutan standar timbal (Pb) diperoleh dari pengenceran larutan induk timbal
nitrat (PbNO3z) E Merck 100 ppm. Kemudian pembuatan kurva standar logam
timbal nitrat (PbNOs) dibuat dengan mengukur absorbansi larutan standar logam
timbal dengan konsentrasi 0,1; 0,2; 0,4; 0,8; dan 1,4 ppm yang diukur pada panjang
gelombang 217 nm. Dari data yang didapatkan kemudian dibuat kurva kalibrasi
dengan membandingkan konsentrasi larutan standar timbal (x) terhadap
absorbansinya (y), sehingga dapat ditentukan persamaan garis regresi linier. Kurva

kalibrasi logam timbal (Pb) ditunjukkan pada Gambar 4.2 sebagai berikut:
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Gambar 4.2 Grafik Kurva Kalibrasi Timbal (Pb) Pb?

Berdasarkan Gambar 4.2 menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi
maka semakin tinggi pula absorbansinya, sehingga persamaan dari kurva standar
logam timbal (Pb) diperoleh persamaan linier y = 0,0451x + 0,0045, dimana y
adalah absorbansi, a adalah slope, x adalah konsentrasi, dan b adalah intersept.
Hubungan linieritas antara konsentrasi analit dan absorbansi dapat ditunjukkan
dengan nilai koefisien korelasi (R?), dengan hasil yang didapatkan oleh kurva
standar penelitian ini yaitu R? = 0,9867. Nilai linieritas yang diperoleh telah
memenuhi syarat yang ditetapkan yaitu R? > 0,99. Dalam hal ini alat Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) dalam kondisi baik dan persamaan garis lurus yang diperoleh
dapat digunakan untuk menghitung konsentrasi sampel karena terdapat hubungan
yang linier antara konsentrasi (C) dan absorbansi (A). Nilai slope (kemiringan)
sebesar 0,0451 menunjukkan sensitivitas yang diperoleh dari pembuatan kurva
standar timbal (Pb). Nilai tersebut mengartikan bahwa setiap perubahan konsentrasi
(sumbu x) akan memberikan perubahan terhadap nilai absorbansi (sumbu y) sebesar

0,0451.



4.3.1 Batas Deteksi (LOD)

Limit of Detection (LOD) merupakan parameter uji batas dengan jumlah
analit terkecil dalam sampel yang dapat terdeteksi dan masih memberikan respon
signifikan dibandingkan dengan blanko (Harmita, 2004). Nilai LOD vyang
didapatkan dari kurva standar timbal (Pb) adalah 0,0072 ppm. Apabila konsentrasi
timbal (Pb) yang terukur dalam instrumen > 0,0072 ppm, maka dapat dipastikan
bahwa sinyal tersebut berasal dari logam timbal (Pb). Sebaliknya, apabila
konsentrasi timbal (Pb) yang terukur dalam instrumen berada dibawah limit deteksi,
maka sinyal yang ditangkap oleh alat SSA sepenuhnya berasal dari pengganggu.
4.3.2 Batas Kuantitasi (LOQ)

Limit of Quantitation (LOQ) adalah konsentrasi atau jumlah terendah dari
analit yag masih dapat ditentukan sehingga memenuhi kriteria akurasi dan presisi.
Dalam hal ini LOQ menunjukkan batas rentang kerja yang harus dicapai dalam
suatu pengukuran. Nilai uji linieritas pada rentang 0,1 mg/L hingga 1,4 mg/L dalam
kurva kalibrasi menunjukkan hasil yang linier, namun pengukuran harus mencapai
limit kuantisasi agar didapatkan data yang lebih akurat. Nilai LOQ yang didapatkan
pada pembuatan kurva standar timbal (Pb) sebesar 0,0242, dimana pada nilai ini
menunjukkan bahwa alat memiliki akurasi yang tinggi karena konsentrasi larutan
standar lebih besar dari nilai LOQ.

4.3.3 Nilai Akurasi

Penentuan nilai akurasi dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui
keakuratan suatu metode yang digunakan dalam analisis. Priyambodo (2011) dalam
Diana (2012) menyatakan syarat nilai akurasi yang baik untuk sampel berada pada

rentang 98%-102%. Nilai akurasi dari kurva standart timbal (Pb) yang dinyatakan



dalam % recovery untuk konsentrasi 0,1 ppm; 0,2 ppm; 0,4 ppm; 0,8 ppm; dan 1,4
ppm secara berturut-turut adalah 110,86%; 128,6%; 117,5%; 97,28%; dan 98,8%.
Dari persyaratan tersebut ada sebuah data yang tidak masuk rentang 98%-102%,
hal ini dapat disebabkan karena adanya pengaruh atau gangguan dari interferen-
interferen yang ada dalam larutan standar yang dapat mempengaruhi pembacaan

absorbansi dengan Spektrofotometri Serapan Atom (SSA).

4.4  Penentuan Variasi Metode Destruksi Basah

Pemilihan metode preparasi sampel sangat mempengaruhi hasil yang akan
diperoleh. Salah satu metode yang digunakan untuk analisis logam dalam sawi
adalah destruksi basah dengan variasi metode yaitu metode destruksi basah tertutup
dan destruksi basah terbuka menggunakan Spektroskopi Serapan Atom. Fungsi
destruksi tersebut untuk memutus ikatan antara senyawa organik dengan logam
yang akan dianalisis. Metode destruksi basah ini menggunakan zat pengoksidasi
(asam-asam kuat) yakni HNO3z dan HCIO4 yang dapat digunakan baik tunggal
maupun campuran.

Kesempurnaan proses destruksi ditandai dengan diperolehnya larutan jernih
setelah destruksi. Larutan yang jernih menunjukkan bahwa semua komponen yang
ada telah larut sempurna atau perombakan senyawa-senyawa organik telah berjalan
dengan baik. Senyawa-senyawa garam yang terbentuk setelah destruksi merupakan

senyawa garam yang stabil (Raimon, 1993).

4.4.1 Preparasi Sampel Menggunakan Metode Destruksi Basah Terbuka



Destruksi basah terbuka merupakan jenis metode destruksi yang umum
digunakan dalam analisis logam. Prinsip dari metode ini yaitu pemutusan atau
perombakan zat organik dalam sampel menjadi logam anorganik atau senyawa-
senyawa garam. Metode ini menggunakan bantuan zat pengoksidasi dan pemanasan
pada suhu tertentu.

Komposisi zat pengoksidasi yang digunakan dalam metode destruksi basah
terbuka pada penelitian ini adalah asam nitrat (HNO3) dan asam perklorat (HCIO4),
dengan variasi HNOz; HNO3z + HCIO4 (1:1); HNO3 + HCIO4 (3:1); HNO3 + HCIO4
(5:1); dan HNOs + HCIO;4 (8:1) dengan total volume pada masing-masing variasi
sebesar 15 mL. Tujuan dari variasi zat pengoksidasi tersebut untuk mengetahui zat
pengoksidasi yang paling efektif dalam menganalisis kadar logam timbal (Pb) pada
sawi sehingga diperoleh kadar logam yang maksimal.

Preparasi sampel pada destruksi basah terbuka menggunakan sampel sawi
campuran yang telah ditumbuk halus. Kemudian ditimbang sebanyak 1 gram
dengan neraca analitik. Selanjutnya ditambahkan zat pengoksidasi sesuai
komposisi. Setelah itu, sampel dipanaskan diatas hot plate pada suhu 100°C. Fungsi
pemanasan ini adalah untuk mempercepat proses pemutusan senyawa-senyawa
organik dalam sampel. Suhu pemanasan harus di bawabh titik didih dari asam nitrat
(121°C), hal ini dilakukan agar asam nitrat tidak terlalu banyak mengalami
penguapan pada saat destruksi. Perlu dilakukan pengadukan larutan sampel selama
proses pemanasan agar sampel bisa larut dengan cepat sehingga proses destruksi
berjalan maksimal.

Variasi zat pengoksidasi yang pertama dilakukan adalah larutan tunggal, yaitu

HNO3 p.a 65%, dilanjutkan variasi zat pengoksidasi kedua yakni HNO3z + HCIO4



(1:1) dan begitupun seterusnya hingga perbandingan HNO3 + HCIO, (8:1). Asam
nitrat (HNOs) merupakan zat yang paling utama dan sering digunakan dalam proses
destruksi. Hal ini dikarenakan asam nitrat dapat merombak berbagai macam logam-
logam. Dalam keadaan panas, asam nitrat akan mengoksidasi logam Pb. Proses
oksidasi ditandai dengan adanya gas warna kecoklatan dari larutan sampel.
Pemanasan selama proses destruksi basah ini mampu membantu proses pemutusan
logam Pb, karena logam Pb belum dapat memutus dan melarutkan logam Pb tanpa
adanya pemanasan. Asam perklorat (HCIO4) merupakan zat pendestruksi untuk
membantu asam nitrat dalam proses perombakan pada sampel agar proses destruksi
berjalan dengan maksimal.

Hasil proses destruksi ini ditandai dengan diperolehnya larutan yang bening
dan larutan berkurang setengahnya dari volume awal sebelum destruksi.
Selanjutnya sampel diencerkan menggunakan HNO3z 0,5 M ke dalam labu ukur 10
mL. Pengenceran dilakukan pada konsentrasi tertentu, dimana larutan sampel harus
berada dalam matriks yang identik dengan larutan standar sehingga diperoleh
kondisi yang ideal untuk dianalisis (Rohman, 2007). Maksud dari pengenceran ini
yaitu untuk mendapatkan volume larutan yang presisi dan menghindari adanya
bahaya pada instrumen yang diakibatkan oleh larutan hasil destruksi yang masih
pekat. Kemudian larutan tersebut dianalisis menggunakan Spektroskopi Serapan
Atom (SSA) dengan metode kurva standar yang dapat digunakan kembali untuk
menganalisis sampel selanjutnya (recall), sehingga dapat dibandingkan hasil
pembacaan suatu kurva terhadap kelima variasi zat pengoksidasi tersebut dengan

ditinjau kestabilan data hasil destruksinya. Hasil perolehan nilai rata-rata



konsentrasi logam timbal (Pb) setelah dianalisa dengan alat SSA seperti yang
ditunjukkan pada Tabel 4.2 di bawah ini :

Tabel 4.2 Konsentrasi rata-rata logam timbal (Pb) dalam sampel sawi menggunakan
destruksi basah terbuka secara Spektroskopi Serapan Atom

Rata-rata Konsentrasi Logam

No. Variasi Zat Pengoksidasi Timbal (Pb) (Mg/Kg)
1. HNO3 + HCIO4 (1:1) 6,822
2. HNO;s + HCIO;4 (3:1) 3,945
3. HNO3z + HCIO4 (5:1) 3,466
4, HNOs + HCIO4 (8:1) 2,149
5. HNO; 3,652

Tabel 4.2 menunjukkan nilai rata-rata konsentrasi logam timbal (Pb) dalam
sampel sawi dalam keadaan segar menggunakan destruksi basah terbuka dengan
variasi zat pengoksidasi HNO3s; HNOs + HCIO4 (1:1); HNO3z + HCIO4 (3:1); HNO3
+ HCIO4 (5:1); dan HNO3 + HCIO4 (8:1). Hasil konsentrasi yang diperoleh pada
zat pengoksidasi campuran HNOs + HCIO4 (1:1) ini lebih besar dari pada
konsentrasi yang diperoleh pada variasi zat pengoksidasi lainnya. Hasil kadar yang
diperoleh dari zat pengoksidasi campuran HNOz + HCIO4 (8:1) lebih rendah dari
zat pengoksidasi HNOs + HCIO4 (1:1). Hal ini disebabkan karena adanya
penggunaan zat pendestruksi campuran yaitu HNO3z dan HCIOs, yang mana
penambahan HCIOg disini berfungsi untuk memaksimalkan pemutusan ikatan Pb
dalam sampel. Semakin banyak komposisi HCIO4 sebagai variasi zat pendestruksi

maka proses destruksi akan maksimal.



4.4.2 Preparasi Sampel Menggunakan Metode Destruksi Basah Tertutup

Prinsip dari destruksi basah tertutup (refluks) hampir sama dengan proses
destruksi basah terbuka yaitu perombakan senyawa organik dalam sampel yang
dianalisis, tetapi sistem komponennya menggunakan sistem tetutup dengan
menggunakan alat refluks. Kelebihan dari metode ini, adalah meminimalisir
kehilangan analit berupa logam yang volatil dalam sampel, sehingga dengan sistem
tertutup dapat memaksimalkan proses destruksi (Hidayat, 2015).

Perubahan warna yang terjadi dalam sampel pada saat pemanasan menjadi
indikator bahwa proses destruksi sedang berlangsung. Pada destruksi basah tertutup
ini perubahan warna yang terjadi adalah dari larutan yang tidak berwarna menjadi
warna kecokelatan menjadi kuning jernih yang disertai dengan adanya gelembung
gas NO pada labu alas bulat. Pemanasan pada labu alas bulat menyebabkan
terjadinya perpindahan kalor dari sistem ke lingkungan (eksotermis). Kalor yang
dilepaskan akan masuk ke dalam kondensor yang menyebabkan terjadinya
perpindahan kalor dari lingkungan ke sistem (endotermis).

Larutan hasil destruksi didapatkan berupa larutan yang jernih kekuningan, hal
ini menunjukkan bahwa ikatan logam dalam sampel telah terputus sehingga
diperoleh analit berupa Pb ionik. Akibat dekomposisi bahan organik oleh asam
nitrat, senyawa organik dalam sampel berikatan dengan logam timbal (Pb) akan
terlepas, yang kemudian diubah ke dalam bentuk garamnya menjadi Logam-(NOz)x
yang mudah larut dalam air. Larutan hasil destruksi ini didinginkan dalam suhu
ruang dan disaring dengan kertas saring Whatman 42 untuk memisahkan residu
yang masih terdapat dalam larutan, misalnya seperti gumpalan atau endapan dan

pengotor-pengotor lainnya. Setelah itu larutan tersebut diencerkan menggunakan



HNOsz 0,5 M pada labu ukur 20 mL hingga tanda batas dan dihomogenkan.
Kemudian larutan dianalisis dengan Spektroskopi Serapan Atom (SSA). Hasil
perolehan nilai rata-rata konsentrasi logam timbal (Pb) setelah dianalisa dengan alat
SSA seperti yang ditunjukkan pada Tabel 4.3 di bawah ini :

Tabel 4.3 Konsentrasi logam timbal (Pb) dalam sampel sawi menggunakan
destruksi basah tertutup secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Rata-rata Konsentrasi Logam Timbal

No. Variasi Zat Pengoksidasi (Pb) (Mg/Kg)
1. HNOsz + HCIO4 (1:1) 12,348
2. HNO3 + HCIO4 (3:1) 8,546
3. HNOs + HCIO4 (5:1) 8,909
4. HNOsz + HCIO4 (8:1) 10,398
5. HNO3 8,432

Berdasarkan Tabel 4.3 dapat diketahui nilai rata-rata konsentrasi logam
timbal (Pb) dalam sampel sawi dalam keadaan segar menggunakan destruksi basah
tertutup dengan variasi zat pengoksidasi HNOs; HNO3z + HCIO4 (1:1); HNO3 +
HCIO4 (3:1); HNOs + HCIO4 (5:1); dan HNO3 + HCIO4 (8:1) yang dilakukan tiga
kali pengulangan. Hasil kadar timbal yang diperolen pada zat pengoksidasi
campuran HNOs + HCIO4 (1:1) lebih besar dari pada konsentrasi yang diperoleh
pada variasi zat pengoksidasi lainnya. Hal ini dikarenakan adanya penggunaan dan
penambahan zat pengoksidasi HCIO4 lebih banyak dari perbandingan 3:1; 5:1 dan
8:1 maupun penggunaan zat pendestruksi tunggal.

Menurut Sukesi (2013) menyatakan bahwa HCIOs merupakan agen
pengoksidasi yang kuat sehingga dapat menyempurnakan proses destruksi. Dengan
kata lain, semakin banyak volume penambahan HCIOs maka kemampuan untuk

melepas Pb dalam sampel akan semakin maksimal. Sedangkan nilai konsentrasi



yang diperoleh dari zat pengoksidasi 5:1 sedikit lebih kecil dari pada 8:1,
seharusnya nilai 5:1 lebih tinggi dari perbandingan zat pendestruksi 8:1 karena
diasumsikan sampel yang digunakan berupa sampel segar dimana kadar timbal
didalamnya berbeda disetiap harinya.

Hasil konsentrasi yang diperoleh kemudian diuji dengan statistik untuk
mengetahui pengaruh variasi metode destruksi dan variasi zat pengoksidasi yang
digunakan dalam proses destruksi basah terbuka dan tertutup. Uji statistik dengan
Two Way Annova ini menggunakan tingkat kepercayaan hasil uji 95%, kemudian
dilakukan pengujian dengan hipotesis:

1. Ho=0, berarti tidak ada pengaruh variasi metode destruksi dan zat pengoksidasi
terhadap perolehan konsentrasi logam timbal (Pb).

2. H1 # 0, berarti ada pengaruh variasi metode destruksi dan zat pengoksidasi
terhadap perolehan konsentrasi logam timbal (Pb).

Aturan yang harus diikuti dalam penentuan H, atau Hi yang diterima adalah
sebagai berikut:

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

Tabel 4.4 Hasil Uji Two Way Annova pengaruh metode destruksi dan zat
pengoksidasi terhadap kadar logam Pb dalam sawi

Sumber Variasi SS df Mean Square F hitung F tabel
Corrected Model 314,071(a) 11 28,552 77,244 0,361
Intercept 1414.753 1 1414.753 3827,446

Variasi komposisi 313,949 9 34,883 94,372
Perlakuan 0,122 2 0,061 0,165

Error 6,653 18 0,370

Total 1735.478 30

Corrected Total 320.725 29




Berdasarkan Tabel 4.4 mengetahui bahwa hasil uji Two Way Annova dengan
menggunakan tingkat kesalahan sebesar 0,05, diperoleh nilai F hitung = 94,372
dan F tabel = 0,361. Nilai F hitung (94,372) > F tabel (0,361), maka sesuai aturan,
Ho ditolak dan H1 diterima, artinya terdapat pengaruh yang signifikan dengan
adanya variasi metode destruksi dan zat pengoksidasi dalam penentuan kadar logam

timbal (Pb) dalam sawi.

4.5 Penentuan Metode Destruksi Basah dan Zat Pengoksidasi pada Timbal
(Pb) dalam Sampel Sawi

Pemilihan metode destruksi dan zat pengoksidasi yang tepat bergantung pada
keberhasilan penelitian dalam kadar logam menggunakan alat Spektroskopi
Serapan Atom (SSA). Analisis sampel menggunakan alat ini dalam bentuk larutan,
sehingga logam-logam yang terikat pada senyawa-senyawa organik dalam sampel
mudah untuk dideteksi. Beberapa hal yang perlu diperhatikan untuk penentuan
metode destruksi dan zat pengoksidasi yang efisien, yaitu jenis sampel yang akan
dianalisis, ukuran sampel, dan unsur-unsur yang akan dianalisis.

Penelitian ini menggunakan variasi zat pengoksidasi berupa HNO3 p.a; HNO3
p.a+ HCIO4 p.a (1:1); HNO3s p.a + HCIO4 p.a (3:1); HNOs p.a + HCIO4 p.a (5:1);
dan HNO3z p.a + HCIO4 p.a (8:1). Senyawa organik dalam sampel sawi akan
mengalami pemutusan ikatan apabila ditambahkan dengan zat pengoksidasi
tersebut. Adapun reaksi yang diasumsikan antara logam timbal dan HNO3, adalah
sebagai berikut:

2Pb(CH20),+2HNO3 2 Pb-(NO3)2 + 2CO2 + 2NO + 2Hz0..ooovvree.. (4.1)

PO(NOS)2—> P2 + 2N O3 ...ooooeeeoeeeeeeeeeseeeeeeeeeeeeeeseeeeeeeeeeseeseeeeeeeees (4.3)



Persamaaan 4.1 tersebut telah kita ketahui bahwa (CH20)x merupakan
senyawa organik dalam sampel sawi. Kemudian didekomposisi oleh HNO3
menghasilkan gas CO> dan gas NO yang berwarna kecokelatan. Dimana adanya gas
tersebut tekanan selama proses destruksi meningkat. Akibatnya, ikatan antar logam
dengan senyawa organik mengalami pemutusan dan menghasilkan logam timbal
(Pb) dalam bentuk garam Pb(NOz3).. Dengan titik lebur logam timbal (Pb) yang
tinggi yaitu sebesar 1740°C, maka proses pemanasan dengan suhu 100°C dapat
dipastikan logam timbal (Pb) masih terdapat dalam sampel. Selain itu, dengan
pemanasan pada suhu 100°C persenyawaan Pb-(NOz). akan terurai menjadi ion
Pb?* dan 2NO3" yang kemudian dapat dianalisis menggunakan SSA.

Variasi zat pengoksidasi selanjutnya adalah campuran HNOz p.a + HCIO4 p.a
(1:1); HNOs p.a + HCIO4 p.a (3:1); HNOs p.a + HCIO4 p.a (5:1); dan HNO3 p.a +
HCIO4 p.a (8:1). Fungsi penambahan HNO3 sebagai pengoksidasi utama karena
sifat logam timbal yang dapat mudah larut dalam HNO3. Sedangkan HCIO4 untuk
memaksimalkan pemutusan ikatan dalam sampel. Adapun reaksi yang terjadi antara
asam nitrat dan asam perklorat dengan senyawa organik, sebagaimana berikut:

A
Pb-(CH20)x + HNO3@qg) + HCIO4@g — Pb-(NO3)x@ag) + CO2g) + NOxg) +

Berdasarkan persamaan 4.3 HCIO4 berfungsi sebagai zat pengoksidasi atau
oksidator dengan menghasilkan reaksi HCIO4 menjadi HCIO3. Menurut Sukesi
(2013) dalam penelitiannya yang berjudul preparasi penentuan Ca, Na, dan K dalam
nugget ayam-rumput laut (Eucheuma cottonii) menyatakan bahwa penambahan
HCIOs berfungsi sebagai zat pengoksidasi yang kuat sehingga dapat

menyempurnakan proses destruksi. Asam perklorat merupakan larutan asam yang



kuat. Kekuatan asam akan meningkat sebanding dengan meningkatnya
elektronegativitas dari atom pusat yang dimiliki oleh asam perklorat ini, sehingga
dengan adanya pengaruh dari elektronegativitas dapat mempengaruhi kekuatan
asam.

Penggunaan dua jenis asam kuat berupa HNOz dan HCIO4 sebagai oksidator
akan meningkatkan kekuatan asam, sehingga proses destruksi berlangsung
maksimal. Penggunaan variasi asam sebagai zat pengoksidasi lebih
menguntungkan jika dibandingkan dengan menggunakan asam tunggal karena
adanya variasi asam akan memberikan kekuatan asam yang lebih baik, khususnya
untuk melarutkan logam-logam yang terkandung dalam sampel organik pada
sayuran dan mendegradasi sampel organik. Berikut deret data yang diperoleh dari

hasil destruksi pada masing-masing variasi zat pengoksidasi :

11 3;1 5;1 8;1

Kadar Timbal (ppm)

N

HNO3

Variasi Metode dan Zat Pengoksidasi
W Terbuka M Tertutup

Gambar 4.3 Diagram perbandingan perolehan konsentrasi logam Timbal (Pb)
dalam sampel sawi berdasarkan variasi metode destruksi dan zat pengoksidasi

Gambar 4.3 menunjukkan hubungan antara metode destruksi basah dan
variasi zat pengoksidasi terhadap nilai konsentrasi logam timbal (Pb) yang

diperoleh oleh alat SSA. Berdasarkan tabel tersebut dapat diketahui konsentrasi
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logam timbal (Pb) yang diperoleh menggunakan metode destruksi basah terbuka
lebih rendah dari pada metode destruksi basah tertutup. Hal ini dikarenakan
kecepatan daya uap dalam proses destruksi basah tertutup dan destruksi basah
terbuka berbeda meskipun menggunakan suhu yang sama yaitu 100°C. Pada metode
destruksi basah terbuka, komposisi zat pengoksidasi lebih cepat menguap sehingga
ada kemungkinan kemampuan mendestruksinya lebih lemah, oleh karena itu kadar
timbal (Pb) yang dihasilkan lebih rendah. Sedangkan pada destruksi basah tertutup,
kemungkinan kehilangan analit lebih kecil sehingga kadar timbal yang dihasilkan
lebih besar.

Hasil konsentrasi yang diperoleh tiap komposisi zat pengoksidasi
menunjukkan hasil yang berbeda-beda. Penggunaan zat pengoksidasi campuran
lebih efisien jika dibandingkan dengan menggunakan zat pengoksidasi tunggal.
Namun dalam penelitian ini penggunaan HNO3 lebih tinggi dari zat pengoksidasi
campuran seperti HNO3 p.a.+ HCIO4 p.a. (8:1). Hal ini dikarenakan sampel yang
digunakan dalam bentuk sampel sawi yang segar, dimana kadar yang terkandung
dalam sawi berbeda-beda setiap harinya. Selain itu, zat pengoksidasi campuran
HNOs + HCIO4 (1:1) merupakan zat pengoksidasi dengan menghasilkan kadar
timbal (Pb) paling tinggi dalam sawi. Hal ini dikarenakan adanya kombinasi HCIO4
lebih banyak dibandingkan variasi zat pengoksidasi campuran yang lainnya. Telah
diketahui bahwa HCIO4 merupakan oksidator kuat sehingga untuk merombak
senyawa organik logam dapat lebih mudah dan efisien.

Keseluruhan hasil analisis dari penelitian ini merekomendasikan metode
destruksi dan zat pengoksidasi untuk analisis logam timbal (Pb) dalam sampel sawi

dengan spesies berbeda adalah destruksi basah tertutup dengan zat pengoksidasi



campuran, HNOs p.a.+ HCIO4 p.a. (1:1). Analisis yang diperoleh berdasarkan

konsentrasi logam timbal (Pb) terukur yang paling tinggi dalam sampel sawi.

4.6 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Sawi dengan
Spesies Berbeda

Penentuan kadar logam timbal (Pb) dalam sampel sawi dengan spesies yang
berbeda ini menggunakan metode destruksi basah tertutup dengan HNO3z + HCIO4
(1:1) sebagai agen pengoksidasinya. Sampel yang digunakan adalah sawi hijau
(Brassica rapa var.parachinensis L.) dan sawi putih (Brassica chinensis L.).
Konsentrasi logam timbal (Pb) dari masing-masing sampel diuji dengan tiga kali
pengulangan agar diperoleh hasil akurasi dan kevalidan data dari setiap perlakuan.
Konsentrasi logam timbal (Pb) yang diperoleh dari larutan hasil destruksi pada
masing-masing sampel sawi dapat dilihat pada Tabel 4.5 berikut:

Tabel 4.5 Kadar logam timbal (Pb) dalam sawi dengan spesies berbeda

Konsentrasi Logam timbal (Pb)

No. Jenis mg/Kg
Sampel
Ulangan |  Ulangan Il Ulangan 11 Rata-rata
1.  Sawi Hijau 7,8 9,162 8,708 8,556
2. Sawi Putih 9,852 9,728 9,736 9,771

Berdasarkan Tabel 4.4 dapat diketahui bahwa konsentrasi rata-rata logam
timbal (Pb) dalam larutan hasil destruksi pada sawi hijau (Brassica rapa
var.parachinensis L.) dan sawi putih (Brassica chinensis L.) mempunyai perbedaan
yang tidak begitu tinggi. Kadar Pb dalam sawi putih sedikit lebih tinggi dari sawi

hijau diasumsikan antara kedua sampel tersebut, sampel sawi putih lebih memiliki



kadar air lebih banyak dari sawi hijau, sehingga peluang untuk menyerap logam
timbal akan lebih banyak pada saat proses pengairan selama penanaman.

Adanya logam berat Pb juga dapat mempengaruhi bentuk morfologi daun
pada sayuran. Hal ini terlihat dengan penurunan warna hijau pada batang dan daun
tanaman yang akhirnya menguning pada ujung dan sisi daun. Sayuran paling besar
mengakumulasi logam Pb, sehingga dapat mengalami perubahan penurunan warna
hijau. Hal ini disebabkan logam dapat menggantikan unsur Mg dalam klorofil, yaitu
suatu senyawa yang menyebabkan batang dan daun berwarna hijau (Widowati,

2011).

4.7 Analisis Hasil Penelitian Menurut Perspektif Islam

Sayuran merupakan kebutuhan manusia yang mempunyai peran yang sangat
penting dalam membina dan mempertahankan kesehatan seseorang, seperti yang
disabdakan baginda Rasulullah SAW “Sesungguhnya badanmu mempunyai hak
atas dirimu”. Hadist tersebut mempunyai arti bahwa kehidupan yang sehat secara
jasmani merupakan modal utama untuk bisa melaksanakan pengabdian yang terbaik
kepada Allah SWT, sehingga merupakan kewajiban seseorang untuk memlihara
mengkonsumsi makanan-makanan yang halal lagi baik, dimana dapat memberikan
manfaat bagi kesehatan tubuh. Sebagaimana Firman Allah SWT dalam surah Al-

Maa’idah ayat 88 :
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Artinya : “Dan makanlah makanan yang halal lagi baik dari apa yang Allah

telah rezekikan kepadamu, dan bertakwalah kepada Allah yang kamu beriman
kepada-Nya”.



Makanan halal dan baik mempunyai makna yang berbeda. Makanan halal
merupakan makanan yang diperbolehkan oleh agama dari segi hukumnya.
Sedangkan makanan yang baik merupakan makanan yang tidak membahayakan
bagi tubuh manusia dari segi kesehatan, seperti makanan yang tidak mengandung
bahan-bahan, logam-logam berat maupun zat kimia yang berbahaya bagi tubuh.

Negara Indonesia dengan mayoritas penduduknya beragama islam, makanan
yang baik dan halal harus menjadi prioritas utama. Selain itu dengan mengkonsumsi
makanan yang halal lagi baik merupakan wujud syukur bagi seorang muslim atas

segala nikmat Allah. Sebagaimana firman Allah SWT dalam Q.S An-Nahl ayat 114:
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Artinya: “Maka makanlah yang halal lagi baik dari rizki yang telah Allah
berikan kepadamu dan syukuri nikmat Allah, jika hanya kepadanya lah kamu
menyembah” (Q.S An-Nahl: 114).

Hasbi (1995), menafsirkan surat An-Nahl ayat 114 tersebut mengandung
perintah untuk meninggalkan perbuatan-perbuatan Jahiliyah, bersamaan dengan itu
perintah mengkonsumsi makanan yang halal dan baik dari rizki-rizki yang telah
disediakan oleh Allah SWT, serta diwajibkan untuk selalu bersyukur atas segala
nikmat yang diberikan kepada setiap hambaNya. Surat An-Nahl ayat 114
membuktikan bahwa agama Islam sangat memperhatikan makanan dan minuman
yang akan dikonsumsi. Halal disini berarti semuanya harus tersusun dengan baik
dan tidak melanggar syariat agama Islam, baik mulai dari pemilihan atau
pengambilan bibit tanaman, proses penanaman dan perawatan, hingga proses
sampai pada konsumen. Sedangkan yang dimaksud dengan makanan yang baik

adalah makanan yang berguna dan tidak membahayakan bagi tubuh manusia dilihat

dari sudut kesehatan.



Menurut Shihab (1997) makanan yang baik (thayyib) setidaknya memenuhi
kriteria beikut ini:

1. Makanan yang sehat
Makanan yang sehat adalah makanan yang memiliki kandungan zat gizi yang
cukup dan seimbang. Makanan yang sehat sangat diperlukan bagi
perkembangan dan pertumbuhan tubuh manusia.

2. Proporsional
Proporsional adalah makanan yang sesuai dengan kebutuhan, dalam arti tidak
berlebih-lebihan. Di Indonesia kebutuhan suatu zat dalam tubuh telah diatur
oleh Standart Nasional Indonesia (SNI) dan Badan Pengawas Obat dan
Makanan (BPOM). Peraturan ini selaras dengan Firman Allah SWT dalam
surat al A’raaf ayat 31:
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Artinya : Hai anak Adam, pakailah pakaianmu yang indah di Setiap
(memasuki) mesjid, makan dan minumlah, dan janganlah berlebih-lebihan.
Sesungguhnya Allah tidak menyukai orang-orang yang berlebih-lebihan (al
A’raaf : 31).

3. Aman
Aman adalah makanan yang suci dari kotoran dan terhindar dari segala yang
haram, seperti najis.
Hasil penelitian ini, diperoleh rata-rata konsentrasi logam timbal (Pb) dalam
sampel sawi hijau sebesar 8,556 mg/Kg dan sampel sawi putih sebesar 9,771
mg/Kg. Hasil konsentrasi ini cukup besar apabila dibandingkan dengan kadar yang

ditetapkan oleh SNI mengenai kadar logam timbal (Pb) dalam buah dan sayur yaitu

sebesar 0,5 mg/Kg.



Berdasarkan perspektif Islam, sampel sawi hijau dan sawi putih yang
dianalisis dalam penelitian ini merupakan kriteria makanan yang halal dalam segi
syari’ah, dan merupakan makanan yang tidak baik untuk dikonsumsi, karena tidak
memenuhi standart proporsional yang telah ditetapkan oleh SNI. Menurut
Setyawan (2004), Kelebihan logam timbal (Pb) dapat mengakibatkan penumpukan
logam timbal (Pb) di dalam tubuh, sehingga dapat menyebabkan gangguan dan
kerusakan pada syaraf, batu ginjal, dan otak. Logam timbal (Pb) sangat berbahaya
apabila terakumulasi dalam tubuh bayi dan anak-anak, karena dapat menyebabkan
gangguan mental dan penuruan kecerdasan.

Mengkonsumsi makanan yang terlalu berlebihan juga tidak baik bagi tubuh.
Islam sendiri melarang umatnya untuk tidak berlebihan dalam berbagai hal,
terutama dalam mengkonsumsi makanan. Keseimbangan dalam hal makanan dan

minuman perlu diperhatikan untuk menjaga kesehatan dan keamanan tubuh.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Penelitian yang berjudul Penentuan Kadar Timbal (Pb) dalam Sawi (Brassica
sp.) Menggunakan Metode Destruksi Basah Secara Spektroskopi Serapan Atom
(SSA) ini dapat disimpulkan sebagai berikut:
1. Analisis kadar logam timbal (Pb) menggunakan destruksi basah terbuka
dan tertutup dengan zat pengoksidasi HNOz + HCIO4(1:1); HNO3z + HCIO4
(3:1); HNO3+ HCIO4(5:1); HNOs + HCIO4(8:1); dan HNOs dalam sampel
campuran secara Spektroskopi Serapan Atom (SSA) berturut-turut adalah
6,822 mg/Kg; 3,945 mg/Kg; 3,466 mg/Kg; 2,149 mg/Kg; 3,652 mg/Kg
dan 12,348 mg/Kg; 8,546 mg/Kg; 8,909 mg/Kg; 10,398 mg/Kg; 8,432
mg/Kag.
2. Kadar logam timbal (Pb) hasil destruksi basah tertutup dalam sawi hijau
rata-rata sebesar 8,556 mg/Kg, sedangkan kadar logam timbal dalam sawi

putih rata-rata sebesar 9,771 mg/Kg.

5.2 Saran

Saran penulis untuk penelitian selanjutnya menggunakan sampel kering pada
sampel jenis sayuran sehingga dapat mengontrol kadar air didalamnya
dibandingkan menggunakan sampel segar. Preparasi sampel menggunakan
microwave dan ultrasonic, serta membandingkan kadar logam dalam sayur sawi

pada bagian batang dan daun.
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LAMPIRAN

Lampiran 1: Rancangan Penelitian

Preparasi Sampel [ Ditimbang sampel sawi 5

l gram dari masing-masing

spesies sawi

Pengaturan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) Logam Pb

!

Pembuatan Larutan Standar Pb 0,1 mg/L; 0,2
mg/L; 0,4 mg/L; 0,8 mg/L; dan 1,4 mg/L

!

Preparasi Sampel Menggunakan Variasi
Metode Destruksi

!

)

Destruksi Basah Terbuka
Zat Pengoksidasi: HNOs dan
HNO3z + HCIO4 dengan
perbandingan 1:1, 3:1, 5:1, dan
8:1

Destruksi Basah Tertutup
Zat Pengoksidasi: HNO3 dan
HNO3 + HCIO4 dengan
perbandingan 1:1, 3:1, 5:1, dan
8:1

!

Penentuan Metode Destruksi dan Zat Pengoksidasi Terbaik
dalam Sampel Sawi dengan Spesies Berbeda

!

Analisis dengan Metode Ujia Varian
Two Way Annova

!

Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb)

Sebenarnya




LAMPIRAN

Lampiran 2: Diagram Alir

1.

2.

3.

Preparasi Sampel Campuran

Sawi

—ditumbuk hingga halus dan tercampur sempurna masing-masing
sampel sawi hijau dan sawi putih

—dicampurkan hingga himogen

—ditimbang sampel campuran dengan neraca analitik sebanyak 5 gram

— digunakan sampel campuran (fresh sample) ini untuk analisis

Sampel Campuran

Pengaturan Alat Spektroskopi Serapan Atom (SSA) Logam Pb

Alat SSA

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

— diatur lebar celah 0,7 nm

— diatur tinggi burner 2,0 mm

Hasil

Pembuatan Larutan Standar Timbal

Timbal (I1) Nitrat 1000 mg/L

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

Larutan Induk Timbal 10 mL

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

— dianalisis sederatan larutan standar Pb dengan Spektroskopi Serapan
Atom (SSA) degan panjang gelombang 273 nm

Hasil




4. Penentuan Logam Timbal (Pb) Menggunakan Destruksi Basah
4.1 Preparasi Sampel Menggunakan Destruksi Basah Terbuka

Sampel Campuran

— ditimbang 1 gram sampel sawi hasil preparasi

— dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL

— ditambahkan dengan 15 mL HNO3z 65% p.a

— dipanaskan sampai volume berkurang setengahnya diatas hot plate pada
suhu 100°C sampai larutan bening

— didinginkan larutan sampai suhu kamar

— disaring dengan kertas saring Whatman 42

— dimasukkan ke dalam labu takar 10 mL

— diencerkan dengan menggunakan HNO3z 0,5 M sampai tanda batas

— diukur kadar logam timbal (Pb) dengan menggunakan Spektroskopi

Serapan Atom (SSA)

Hasil

4.2 Preparasi Sampel Menggunakan Destruksi Basah Tertutup

Sampel Campuran

— ditimbang 1 gram sampel sawi hasil preparasi

— ditambahkan dengan HNOs 65% p.a 15 mL di dalam refluks

— dipanaskan dengan suhu 100°C selama 3 jam

— didinginkan larutan hasil refluks sampai suhu kamar

— disaring dengan kertas Whatman 42

— dimasukkan ke dalam labu takar 20 mL

— diencerkan dengan menggunakan HNO3z 0,5 M sampai tanda batas

— diukur kadar logam timbal (Pb) dengan menggunakan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA)

Hasil

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



5

Variasi Pelarut

Sampel

— ditimbang sampel sawi campuran sebanyak 1 gram
— dilakukan secara bergantian pada variasi metode destruksi basah dan
asam oksidator atau variasi komposisi pelarut seperti tabel berikut:

Penentuan Oksidator Menggunakan Destruksi Basah Destruksi Basah

Larutan _ Larutan

Metode HNOs oo Perbandingan | pengencer

15 mL 4 _ HNO3 0,5 M

) 7,5mL 7,5mL 1:1 HNO3 0,5 M
Destruksi

basah 11,25mL | 3,75mL 3:1 HNO3 0,5 M
terbuka

3 184 S | 25 5:1 HNO30,5M

il S 1,7 mL 81 HNO3 0,5M

15 mL = } HNO30,5M

_ Ty 7,5 mL 1:1 HNO3 0,5 M
Destruksi

basah 11,25 mL | 3,75mL 31 HNO3 0,5 M

tertut
. " 12,5 mL 2,5 mL 5:1 HNO3z 0,5 M
13,3 mL 1L e 8:1 HNO3z 0,5 M

Hasil

— dilakukan 3 kali ulangan pada setiap destruksi
— ditentukan konsentrasi Pb pada sampel dengan menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA)




6 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Sawi dengan Jenis
Berbeda

Sampel Campuran

— ditimbang 1 gram masing-masing sampel sawi hijau dan sawi putih

— dianalisis dengan menggunakan metode destruksi basah dan zat
pengoksidasi dengan perolehan kadar yang tertinggi. Sehingga
didapatkan variasi seperti tabel berikut:

Analisis Kadar Logam Timbal (Pb)

Jenis Sampel
Ulangan 1 Ulangan 2 Ulangan 3

Sawi Hijau (A)

Sawi Putih (B)

— dilakukan uji kadar logam timbal (Pb) dengan menggunakan
Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

— dilakukan pengulangan prosedur sebanyak 3 kali ulangan dari masing-
masing spesies sawi

— dianalisis dengan metode uji varian Two Way Annova untuk
mengetahui apakah penggunaan metode destruksi dan variasi zat
pengoksidasi terbaik mempunyai pengaruh dalam pembacaan

konsentrasi

Hasil




LAMPIRAN

Lampiran 3: Perhitungan Preparasi Bahan

2.1 Pembuatan Larutan Stok 1000 ppm Pb?* dalam persenyawaan Pb(NOs3)2
Mr Pb (NOs), = 331,2 g/mol
Ar Pb = 207,19 g/mol

= Mr Pb (NOgz), x 1000 mg
Ar Pb

= 331,29 g/mol x 1000 mg
207,19 g/mol
=1598,97 mg
=1,59897 gram
Jadi, 1,59897 gram Pb (NO3)2 dilarutkan dalam 1000 mL larutan aquadest dan
menjadi larutan baku Pb 1000 mg/L

2.2 Pembuatan Kurva Standar Timbal (Pb)
a. Pembuatan Larutan 10 ppm dari 1000 ppm

V1 x M =V2 X M2

V1x 1000 mg/L =10 mg/L x 100 mL

V1 =10 mg/L x 100 mL
1000 mg/L

V1 =1mL

Jadi, larutan standar 10 mg/L dibuat dengan 1 mL larutan stok 1000 mg/L
yang diencerkan dalam takar 100 mL dengan HNO3 0,5 M.

b. Pembuatan larutan standar 0,1 mg/L

Vi1 x Mg =V2Xx M2

V1x 10 mg/L =0,1 mg/L x 50 mL

V1 =0,1 mg/L x50 mL
10 mg/L

V1 =0,5mL

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



Pembuatan larutan standar 0,2 mg/L

V1 Xx M1 =V2 X M2

V1x 10 mg/L =0,2 mg/L x 50 mL

V1 =0,2 mg/L x 50 mL
10 mo/L

V1 =1mL

Pembuatan larutan standar 0,4 mg/L

Vi1 X M1 = V2 X M2

V1x 10 mg/L = 0,4 mg/L x 50 mL

V1 = 0,4 mg/L x 50 mL
10 mg/L

V1 =2mL

Pembuatan larutan standar 0,8 mg/L

V1 x M =Mz x V2

V1x 10 mg/L =0,8 mg/L x 50 mL

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

V1 =4 mL

Pembuatan larutan standar 1,4 mg/L

Vi x My =V2Xx M2

V1x 10 mg/L = 1,4 mg/L x 50 mL

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

V1 =7mL

2.3 Pembuatan HNO3 0,5 M

M=%x10xp e M1xV1 =M2x V2
Mr
M=65x10x14qg/L 14,4 M x V1=0,5 M x 1000 mL
63 g/mol V1l =05Mx1000mL
=144 M 144 M

V1 =347mL



2.4 Hasil Uji Linearitas dan Sensitivitas

0,0800
0,0700
0,0600
0,0500
0,0400

0,0300

Absorbansi

0,0200
0,0100

0,0000

0,00 0,20

0,40

0,60

y =0,0451x + 0,0045

RZ2= 0,986:///‘

0,80

1,00 1,20

Konsentrasi (mg/L)

a. Linearitas ditunjukkan dengan R?= 0,9867

1,40 1,60

b. Sensitivitas ditunjukkan dengan nilai slope (kemiringan) = 0,0451

2.5 Hasil LOD dan LOQ

Konsentrasi

sampel " ooh) AU N (G
Blanko 0,00 -0,0001 -0,0018 0,0001  0,00000001
Standar 1 0,10 0,0095 0,0094 0,0001 0,00000001
Standar 2 0,20 0,0161 0,0160 0,0001 0,00000001
Standar 3 0,40 0,0257 0,0256 0,0001  0,00000001
Standar 4 0,80 0,0396 0,0395 0,0001 0,00000001
Standar 5 1,40 0,0669 0,0668 0,0001 0,00000001
Jumlah 0,00000006
SD X/Y 0,001095445
LOD 0,007286774
LOQ 0,02428925

Keterangan : y= Absorbansi
yang diregresikan pada garis regresi
= Standar Deviasi x/y
= Limit Deteksi
= Limit Kuantitas

a) SD xly

5‘] — G‘y’7
SD xly
LOD

LOQ

= T (O-97 0 -1)

=,/(0,0000006) : (6 — 1)
=0,0001095445



b) LOD :3xSDx/y

Slope
_ 3x0,001095445
0,0451
=0,007286774
¢) LOQ - %
_ 10 x 0,0001095445
0,0451
= 0,02428925
2.6 Hasil Uji Akurasi
1. 0,1ppm
oy =0,0451 x + 0,0045
0,0095 =0,0451 x + 0,0045
0,0095 — 0,0045 =0,0451 x
X =0,11086 ppm
e 9% Recovery = % x 100%
=110,86%
2. 0,2 ppm
oy =0,0451 x + 0,0045
0,0161 =0,0451 x + 0,0045
0,0161 — 0,0045 =0,0451 x
X =0,25720 ppm
e % Recovery = 0'205’272% x 100%
=128,6%
3. 0,4 ppm
oy =0,0451 x + 0,0045
0,0257 =0,0451 x + 0,0045

0,0257 — 0,0045 =0,0451 x
X =0,47006 ppm



¢ % Recovery

4. 0,8 ppm
°y

X

e 9% Recovery

5. 1,4 ppm
i
0,0669

X

e 9% Recovery

_0,47006 ppm

0,4 ppm
=117,5%

x 100%

=0,0451 x + 0,0045
0,0396 —0,0045 =0,0451 x

=0,77827p

_0,77827 ppm

pm

X 100%

0,8 ppm

=97,28%

=0,0451 x + 0,0045
=0,0451 x + 0,0045
0,0669 —0,0045 =0,0451 x

=1,38359 p

_1,38359 ppm

pm

x 100%

1,4 ppm

= 98,8%

2.7 Perhitungan Kadar Logam Timbal (Pb) dalam Sampel Hasil Preparasi

1. Kadar Terbaca Instrumen

Zat Metode Destruksi
Pengoksidasi Terbuka Tertutup

HNO3 0,32 0,43 0,35 0,43 0,43 0,41
mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L

HNOs + HCLO4 | 0,78 0,69 0,68 0,60 0,61 0,67
1:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
HNOs + HCLOs | 0,44 0,44 0,41 0,45 0,44 0,45
(3:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
HNOs + HCLOs | 0,35 0,31 0,44 0,49 0,48 0,39
(5:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
HNOs + HCLOs | 0,22 0,23 0,22 0,49 0,54 0,54
(8:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L




2. Kadar Sebenarnya

Zat Metode Destruksi
Pengoksidasi Terbuka Tertutup

HNO3 3,168 4,300 3,490 8.577 8,570 8,149
mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L

HNO3z + HCLO4 | 7,706 6,400 6,361 11,707 | 12,068 | 13,271
(1:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mo/L
HNO3z + HCLO4 | 4,057 3,940 3,840 8,713 8,679 8,248
(3:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mo/L
HNOs + HCLOs | 3,282 3,065 4,053 9,496 9,461 7,771
(5:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mo/L
HNO3z + HCLO4 | 2,147 2,253 2,048 9,669 10,782 | 10,745
(8:1) mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mo/L

a. Destruksi Basah Terbuka

Kadar Pb Sebenarnya =

Konsentrasi hasil pembacaan x FP

e Zat Pengoksidasi HNO3

ST

S2

S

S4

S5

Berat sampel

. (0,32 %) x10x 1073L

1,0101 x 1073 Kg
= 3,168 mg/Kg

(0,43 %) x 10 x 1073L

1x1073 Kg

= 4,3 mg/Kg

¥ (0,35 %) x 10 x 1073L

1,0027 x 10~3 Kg
= 3,490 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNOs + HCIO4 (1 : 1)

B (0,78 29)x10x 1073L

1,0121x 1073 Kg

= 7,706 mg/Kg

(0,69 %) x 10 x 1073L

1,0780 x 1073 Kg
= 6,400 mg/Kg




s - (0,68 %) x 10 x 1073L

1,0690 x 1073 Kg
= 6,361 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNOs + HCIO4 (3 : 1)

) (0,44 %) x10x 1073L

S7 =
1,0844 x 1073 Kg
= 4,057 mg/Kg
(0437)x 10x 1073L
S8 = -
1,1167 x 1073 Kg
= 3,940 mg/Kg
04179)x10x 1073L

1,0675x 1073 Kg
= 3,840 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNO3z + HCIO4 (5 : 1)

(0,35 %) x 10 x 1073L

S10 = r
1,0662 x 1073 Kg
= 3,282 mg/Kg
(0,31 %) x 10 x 1073L
S11 = L
1,0114 x 1073 Kg
= 3,065 mg/Kg
(0,44 %) x10x 1073L
Sil2 =

1,0855x 1073 Kg
= 4,053 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNOs + HCIO4 (8 : 1)

(0,22 %) x10x 1073L

S13 =
1,0244 x 1073 Kg
= 2,147 mg/Kg
(0237¢)x10x 1073L
S14 = =
1,0205x 1073 Kg
= 2,253 mg/Kg
(0.2279)x 10x 1073L
S15 =

1,0739x 1073 Kg



= 2,048 mg/Kg

b. Destruksi Basah Tertutup
e Zat Pengoksidasi HNOs

(0,43 %) %20 x 1073L

S16 = —
1,0026 x 1073 Kg
= 8,577 mg/Kg
(0,43 %) x20x1073L
37 = .
1,0035 x 1073 Kg
= 8,570 mg/Kg
(0,41 %) x20x1073L
S18 =

1,0062 x 1073 Kg
= 8,149 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNOs + HCIO4 (1 : 1)

(0,60 %) X 20 x 1073L

S19 = 3
1,0250 x 103 Kg
= 11,707 mg/Kg
(0.612)x 20 x 1073L
S20 = =
1,0109x 1073 Kg
= 12,068 mg/Kg
(0.6779) x 20 x 1073L
S21 =

1,0097 x 10~3 Kg
= 13,271 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNOs + HCIO4 (3 : 1)

(0,45 %) x20x 1073L

S22 = _
1,0329x 1073 Kg
= 8,713 mg/Kg
(0,44 %) x20x1073L
S23 = —
1,0139x 10~3 Kg
= 8,679 mg/Kg
(0,45 %) x20x1073L
S24 =

1,0911x 1073 Kg



= 8,248 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNOs + HCIO4 (5 : 1)

(0,49 %) x20x 1073L

S25 =

1,0320x 1073 Kg

= 9,496 mg/Kg

(0,48 %) X 20 x 1073L

S26 =

=94

(0,39 %) X 20X 1073L

1,0146 x 1073 Kg

61 mg/Kg

S27 =

1,0037 x 103 Kg

= 7,771 mg/Kg
e Zat Pengoksidasi HNOz + HCIO4 (8 : 1)

(0,49 %) x20x1073L

S28 =

1,0135x 1073 Kg

= 9,669 mg/Kg

(0,54 %) X 20 x 1073L

S29 =

1,0016 x 103 Kg

= 10,782 mg/Kg

(0,54 %) x20x 1073L

S30 =

=1

1,0051x 1073 Kg

0,745 mg/Kg

2.8 Penentuan Kadar Logam Timbal (Pb) Pada Masing-Masing Spesies

1. Kadar Terbaca

Instrumen

Analisis Kadar Logam Timbal (Pb)

Samg:l V\?iayur (mg/L)
Ulangan | Ulangan Il Ulangan 111
Sawi Hijau 0,39 0,46 0,44
Sawi Putih 0,51 0,49 0,49




2. Kadar Sebenarnya

Analisis Kadar Logam Timbal (Pb)
Sampel Sayur (mg/L)
Sawl Ulangan I Ulangan |1 Ulangan IlI
Sawi Hijau 7,800 9,162 8,708
Sawi Putih 9,852 9,728 9,735

a. Sawi Hijau

(0,39 %) X 20 x 1073L

P11 = =
1x1073 Kg
=7,8 mg/Kg
(0,46 29) x 20 x 1073L
H2 =
1,0041 x 1073 Kg
= 9,162 mg/Kg
(0,44 %) x20x1073L
H3 = —-
1,0105 x 1073 Kg
= 8,708 mg/Kg
b. Sawi Putih
(0,51 29)x 20 x 1073L
P1 =
1,0353 x 1073 Kg
= 9,852 mg/Kg
(0,49 %) X 20 X 1073L
PZ: &
1,0073 x 1073 Kg
= 9,728 mg/Kg
0,49 29) x 20 x 1073L
(o™

1,0066 x 103 Kg
= 9,735 mg/Kg



Lampiran 4. Dokumentasi

Sampel Sawi Putih

L&

Preparasi Sampel Sawi
Hijau

Preparasi Sampel Sawi
Putih

Proses Penimbangan

Penambahan Zat
Pendestruksi

Proses Destruksi
Terbuka

Proses Destruksi
Tertutup

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



Proses Penyaringan

Larutan Hasil Destrksi Basah
Terbuka

Proses Analisis
Secara AAS
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Lampiran 5. Hasil Kadar Timbal (Pb) dari SSA

Destruksi Basah Terbuka

Variasi Ulangan I Ulangan 11 Ulangan 111
1;1 0,78 mg/L 0,69 mg/L 0,68 mg/L
1;3 0,44 mg/L 0,44 mg/L 0,41 mg/L
1;5 0,35 mg/L 0,31 mg/L 0,44 mg/L
1:8 0,23 mg/L 0,22 mg/L 0,22 mg/L
HNO3 0,32 mg/L 0,43 mg/L 0,35 mg/L
Destruksi Basah Tertutup (Refluks)
Variasi Ulangan | Ulangan |1 Ulangan 111
1;1 0,60 mg/L 0,61 mg/L 0,67 mg/L
1;3 0,45 mg/L 0,44 mg/L 0,45 mg/L
1;5 0,49 mg/L 0,48 mg/L 0,39 mg/L
1;8 0,49 mg/L 0,54 mg/L 0,54 mg/L
HNO3 0,43 mg/L 0,43 mg/L 0,41 mg/L
Hasil Masing- Masing Sampel
Jenis Ulangan | Ulangan |1 Ulangan 111
Sawi Hijau 0,39 mg/L 0,46 mg/L 0,44 mg/L
Sawi Putih 0,51 mg/L 0,49 mg/L 0,49 mg/L
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