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ABSTRAK

Kontaminasi arsen (As), tembaga (Cu), dan timbal (Pb) pada sayuran
seperti bayam dan kangkung akan menimbulkan masalah kesehatan bila
melebihi batas cemaran yang diperbolehkan. Penelitian ini dilakukan untuk

mengetahui kadar logam dalam sampel (bayam dan kangkung) dari kampung

Bolang-Tangerang,pase pok, dan kawasan industri
Pulogadung. ; } ynalisis Cu dan Pb
sedangkamiu ] dengan HNO;3
pekattmeé K z ~ nicrowave
dige [ S 4 dengan

Spé ptereter serapan a SAF Untyk, analisi ilengkapi

angan_hydide vapor gene (&) serta larutan eduksi HCI 5M dan

NaBH:"0'4%. Cemaran JAS < &l tetapi Cu da b terdeteksi.

Men Direktorat Je 5 asan ( dan Mak

Kesehat#ep ol

epartemen
Simal hdalah 5 mg/kg

untuk cemaran

'ivng, daun dan batang
nitk c

emaran Pb pada daun bayam

Cu adalah daunir:

kangkung darat dari tiga

hijau, daun dan batang kangkung darat dari kawasan industri Pulogadung.
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ABSTRACT

The contamination of arsenic (As), copper (Cu) and lead (Pb) in the
vegetables such as spinach and kangkung will cause health problems if the
contamination exceeds the allowed limit. This research was conducted to

determine levels of metals in thegsample (spinach and kangkung) from the

vilage Bolang-Tangeras permarkets, and industrial

Pulogadun  analysis of Cu and

Pb but : { ) 3 by a closed
S| = ag N ' phase of

gd by 3 r (AAS),
f arsenic_equipp&é hy@ride vapor gener and the
redBiGing SQ ;oM | andy 0.4 ‘:, . The conta ation o was not

detected*but Cu and Pb orale General

e adAcgording to the Dire
fD WF d Cont o i he Republiggorf | ia, th
of Dr ood Con i 11y e Republiggr [ndonesia, the

maximu”nta MILLS g Cenlkd angeDhg, 2 Mg. Inadequate
:w“

samples lamibation Of Cu \WaS take R vas of spinach from

the village of Bw' @ s land kangkung from
b*le

kangkung from Pulogadung industrial areas.

three areas, and for P S ch, leaves and stems of land
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BAB |

PENDAHULUAN

A. LATAR BELAKANG

Semboyan atau motto empat sehat lima sempurna dicanangkan pada

tahun 1950-an oleh bapak Rrof. Poerwo Soedarmo. Inti dari

motto tersebu eimbangan asupan
gizi dalagifk¢ g > 1 sempurna. Empat
sehat! i i e f C -B sayur-mayur,
bua ahal, “da ebadappélengkap depgan berbagai ngan zat

yaRg.bergtna bagi tubuh (1)

ayUr-ma nerupakaniije aKanan penting enjaga
keg buh.  Say } ag toh da jai  obyek
pene ali ini yaitu bayan g H uRgi@memiliki banya dungan zat
gizi ala ara lalp=vitamii 1,

744

AsSUr-uns eral (Ca, Fe,

S5

antiols QN ya_kandungan zat gizi

dan P), zg

alami, tanama ebul _jega “ at . i art'dan. banyak dicari oleh

\ i
masyarakat umum karenaihie 'iw‘ }.ﬁnudah didapatkan dan mudah
dalam penanaman serta pembudidayaannya bagi petani yang menanam (2).
Pencemaran logam berat terhadap alam lingkungan merupakan suatu
proses yang erat hubungannya dengan penggunaan logam berat oleh
manusia. Pencemaran lingkungan oleh logam berat dapat terjadi jika industri

yang menggunakan logam berat tersebut tidak memperhatikan keselamatan
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lingkungan, terutama saat membuang limbahnya. Selain berasal dari limbah
pabrik, logam berat dapat berasal dari asap kendaraan bermotor, sebagai
contoh logam timbal (Pb), juga dapat berasal dari penggunaan pupuk yang
mengandung logam seperti tembaga (Cu), pestisida ataupun insektisida yang

mengandung logam berat secara berlebihan oleh petani. Pencemaran

lingkungan oleh arsen yaitu be anah) dan sedimen, dalam

udara, dan dalam ai o]’ - tertentu dalam

konsentrasi tinggi > gkungan

(air, tanahyda

Ma bUKS an mende : arenaasmenahirtp

tercemaftetaptiiga akibat mengasup yang tercema
Sumbe d sayur- an aad bugd
yang te au dagi

mengandu fam berat y3

(3).

dan timbal serta bahaya logam-logam tersebut dalam kehidupan konsumen
dari sayuran tersebut. Oleh karena itu, maka dipandang perlu dilakukan
penelitian terhadap kandungan arsen, tembaga, dan timbal dalam sayuran
bayam dan kangkung pada khususnya baik pada bagian batang maupun

daun di tiga tempat dengan tingkat polusi yang berbeda dari yang tinggi,
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sedang sampai rendah dengan menggunakan metode spektrofotometri
serapan atom.

Pemilihan dengan metode spektrofotometri serapan atom adalah
dikarenakan alat sangat spesifik, dapat menganalisis banyak sampel dalam

waktu singkat untuk sekali penyaringan analit logam, sebelum pengukuran

tidak selalu memerlukag asur yang ditentukan karena
kemungkinan t e 2N unsur lain dapat

dilakukan®as ate f ] , ketelitiannya

d timbal

bata de i a kang@ al daerah

h Pulogadun pas

nodern dae epok dan

ka Bolang=-hangeia E
2. Menetapkal f a0 timbal (Pb) dalam
batang da 2 KaNngRUAE™ darat daerah industri
Pulogadung, pasar 2T erah Depok dan kampung

Bolang-Tangerang.

3. Mengetahui layak atau tidaknya batang dan daun bayam hijau serta
kangkung darat daerah industri Pulogadung, pasar swalayan modern
daerah Depok dan kampung Bolang-Tangerang untuk dikonsumsi oleh

manusia.
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A.

1.

BAB I

TINJAUAN PUSTAKA

SAYURAN

Bayam

a. Daerah penyebg
ang dikenal dengan
th*sxdalam bahasa

erasal dari

awal dikenal~sebe umbuhan

selanjutnya, " tane bayam

dipromostk seb: pangan erutama

k nega x 2 iga tanc masuk

we Indonesia
(4.2

alu lintas pe gan orang

«

I NEQEkis
adalah Jawa Barat
AW 3 b ah 473 ar), dan Jawa Timur
) iwf &ada pada kisaran luas panen
antara 13.0-2.376 hektar.
b. Jenis (5)
Penggolongan jenis bayam dibedakan atas 2 macam, yaitu

bayam liar dan bayam budidaya. Bayam liar dikenal 2 jenis, yaitu

bayam tanah (A. blitum L.) dan bayam berduri (A. spinosus L.). Ciri
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utama bayam liar adalah batangnya berwarna merah dan daunnya

kaku (kasap). Jenis bayam budidaya dibedakan 2 macam, yaitu:

1) Bayam cabut atau bayam sekul atau juga bayam putih (A.
tricolor L.). Ciri-ciri bayam cabut adalah memiliki batang

berwarna kemerah-merahan atau hijau keputih-putihan, dan

memilki bunga etiak cabang. Bayam cabut

yang ; ah, sedangkan

hylbridus
R : s ‘
\ dibedakan atas 2 asWai
a) yoriae : ., Aemilik ng
denga na hig h-
! merahay : : nganya terd:m
~ N

daun yang
e[V hijau,, [angkatan bunga panjang
tersusun=ge€a o esar-besar pada ketiak

daun.
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c. Klasifikasi bayam(6)
Kingdom : Plantae (Tumbuhan)
Subkingdom  : Tracheobionta (Tumbuhan berpembuluh)
Super Divisi : Spermatophyta (Menghasilkan biji)

Divisi : Magnoliophyta (Tumbuhan berbunga)

Kelas perkeping dua / dikotil)

e
=

en K€ Republik

Sub

pesies : anthus ybridus L.

Kang@ingan gi

‘rdonesm P

i N
>

am  segar

-

00 gram
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Tabel 1
Kandungan gizi batang/daun bayam segar
dalam 100 gram

Kandungan Jumlah
Kalori 30 kalori
Protein 3,5 gram
Lemak 0,5 gram

Karbohid 6,5 gram
@l _Jgram

egunaan (2)

Bayg ljau digUR; 2 gstmber protein naball, y@ng
an sebaga gizi mas atau
Hmennya Klo kimia yang f OIF mirip

e
d.elw he . | " e . ‘-‘i\"

ga Kiose

an se ah merah

fil dapat

pada pendgriia _anemia. i idameang _akan menetralkan
radikal bebas sebe w K erusakan pada sel-sel

tubuh; antipenuaan dan antikanker.
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2.

Kangkung
a. Daerah penyebaran (8)
Tanaman dari India yang menyebar ke Malaysia, Burma,
Indonesia, Cina Selatan, Australia, dan bagian negara Afrika ini

disebut juga Swamp Cabbage, Water Convovulus, dan Water

Spinach. Di Indg mudah diternui di daerah-daerah

DEre ( ; erdiri dan dua

arieta 3ity kangk Al yang,seging diSED ung cina,

dan kangkung air'yfang ecara alami di Sawa

pari

rbatang dan

Warna batang
berbeda *kangkung aifberbe dangkan kangkung darat
putih kehijau-b‘

Kebiasaan berbiji: kangkung darat lebih banyak berbiji dari
pada kangkung air, itu sebabnya kangkung darat diperbanyak

lewat biji, sedangkan kangkung air dengan stek pucuk batang.
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c. Kilasifikasi kangkung (9)
Kingdom : Plantae (Tumbuhan)
Subkingdom  : Tracheobionta (Tumbuhan berpembuluh)
Super Divisi : Spermatophyta (Menghasilkan biji)

Divisi : Magnoliophyta (Tumbuhan berbunga)

Kelas ping dua / dikotil)
Sub Kelag
Or :
a J e g n)
i alpomoea
: lIpomOga repi@na Boir. '
dm™t 2

urut B a 7 a Keseha iblik
‘sia, pada batang/g H gkung@y segar dala gram

o
'i\

;—'

a ebagaiberi

>
|
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Tabel 2
Kandungan gizi batang/daun kangkung segar
dalam 100 gram

Kandungan Jumlah
Kalori 29 kalori
Protein 3,0 gram
0,3 gram

5,4 gram

73 gram
() mg

\. \egunaan

a seperi bayan a@gkung jd memiliki™ k&@ihdungan
eral, vite , F a o kalsium, T6 oten, dan
‘ besi. ¢ A ¥ gizi da anaman ini
.‘* ::: ”ql :: |haS|IMtuk tubuh
5 ,,,‘ fr N :

mengkonsumsi

tanaman ini karema kand : atnya vang cukup tinggi.
Menurut I ‘ip‘il" i Daniel F. Austin dengan judul
Water Spinach (Ipomoea aquatica, Convulvulaceae) Food Gone
Wild, seperti kebanyakan tanaman lain, tanaman kangkung
digunakan sebagai makanan dengan berbagai efek pengobatan.

Kangkung dipertimbangkan sebagai laksatif yang
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direkomendasikan oleh Hyne pada tahun 1927 untuk mengobati
hemorrhoid. Di Burma, India dan Indonesia sari tanaman kangkung
digunakan sebagai emetik untuk pengobatan keracunan opium,
arsen dan air yang berpolusi. Selain itu, kangkung digunakan pada

beberapa kondisi seperti: sukar tidur dan sakit kepala (Burkill 1966,

Read 1936, Van Bunyapraphatsara 2001),
kangkung enangan atau
pengéju ' , ) cDonald
dEng oJstc . angkung

)at. Iempermudah tido : . ] ples

pada tanhun 2005 jud

DE da, fraenda

an eft ne gk:
‘tress, sakit kepaia, A

b/
’-é;w=

o

B. PENCEMARAN

1.  Pengertian logam® r-
Logam biasa dlam‘ hwf )@padat dan berat yang

biasanya selalu digunakan oleh orang untuk alat atau perhiasan, yaitu
besi, baja, emas, dan perak. Padahal masih banyak logam lain yang

penting dan sangat kecil serta berperanan dalam proses biologis
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makhluk hidup misalnya: selenium, kobalt, mangan, dan logam lainnya.
Logam juga dapat menyebabkan timbulnya suatu bahaya pada makhluk
hidup, hal tersebut terjadi jika sejumlah logam mencemari lingkungan.
Logam-logam tertentu sangat berbahaya bila ditemukan dalam

konsentrasi tinggi dalam lingkungan (dalam air, tanah dan udara),

karena logam terseb at yang dapat merusak jaringan
tubuh ma
(o) ; ¢ -bahan murni,

d Rk 1k 2 viang dikenal

R J1USIa daadigunak sbadai alat-alat yang Derpe n penting

ejarah peradah usig®lLogam dalam™Kerak bdmi dibagi

adi lg makroidan ikrey dimana logam makro ditemukan

ari 1000 ) imlahnye ari 500
‘ Contoh log munium, bedgan, dan

ng, tembaga,

hanyasditujukan kepada logam

dari 5 g/cm®. Namun, pada
kenyataannya unsur-unsur metaloid yang mempunyai sifat berbahaya
juga dimasukkan ke dalam kelompok tersebut. Dengan demikian, yang
termasuk ke dalam kriteria logam berat saat ini mencapai lebih kurang

40 jenis unsur. Beberapa contoh logam berat yang beracun bagi
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13

manusia adalah: arsen (As), kadmium (Cd), tembaga (Cu), timbal (Pb),
merkuri (Hg), nikel (Ni), dan seng (Zn) (3).
Proses terjadinya pencemaran logam pada tanaman

Pencemaran logam berat terhadap alam lingkungan merupakan

suatu proses yang erat hubungannya dengan penggunaan logam

tersebut oleh manusia. P annya logam sebagai alat,

belum diketah

. kungan. Proses

oksidasi j#@a ' ebenarnya

merupa 3 da ' ahun
bang.dengan cepat dan dengan. mulat dile nya
(HgNO3, SBbN( brta

likan gars erseb Justr aka tanda-idnda

pe ngkung 12 S an loga apat

terja@ ada daerah agkung bermacam-me dan

Pencewinid dibagi menjadi tiga goiongai Yaitu%anah/
vl TN

daratan, dagsalf/

Pencemara grungam ole * ; eral dapatterjadi jika industri

yang menggunakan log *'o“ﬂ k»mperhatikan keselamatan
lingkungan, terutama saat membuang limbahnya. Logam-logam tertentu
dalam konsentrasi tinggi akan sangat berbahaya bila ditemukan di
dalam lingkungan (air, tanah, dan udara). Sumber utama kontaminan
logam berat adalah berasal dari udara dan air yang mencemari tanah.

Selanjutnya semua tanaman yang tumbuh di atas tanah yang telah
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tercemar akan mengakumulasikan logam-logam tersebut pada semua
bagian (akar, batang, daun dan buah) (3).

Karakteristik, kegunaan dan toksisitas logam berat

a) Arsen (As)

Arsen (As) atau sering disebut arsenik adalah suatu zat kimia

yang ditemukag e-13 (3). Arsen hampir selalu
diteg bangan walaupun
lalu berbentuk

o $ ig adipun sulfur.

_ogam initidak beg egupaannya SEPext ya logam-

\ odam lain karengasifatilya @Fang mengun
berag

Keg ISt 0 0
y 1) Sebagaifcampuran dalam insektisida; ‘
'I' Wy o P tetwk sebagus

pengawet kayu;

sangat

kertas yang dibuat untuk
dinding, karena harganya relatif murah.
Sebagian besar arsen di alam merupakan bentuk senyawa
dasar yang berupa substansi inorganik, yaitu senyawa arsen
dengan oksigen, Kklorin, atau belerang, sedangkan senyawa

dengan karbon dan hidrogen merupakan arsen organik (21). Arsen
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inorganik dapat larut dalam air atau berbentuk gas dan terpapar
pada manusia. Menurut National Institute for Occupational Safety
and Health (1975), arsen inorganik bertanggung jawab terhadap
berbagai gangguan kesehatan kronis, terutama kanker. Arsen juga

dapat merusak ginjal dan bersifat racun yang sangat kuat (3).

Penggunaan arsen tej pestisida (21).
Tembagag

tembaga

nanu

enzim di dalam™sbu a. Oleh karena

angperludiperhati

2 agar k& ( bu kekurd

‘erlebihan (3
3 em%rahan

mbaga
yang.aigue 5 sbagalle gam Campuran dalam

pabrik kawaty pelapis- .|Q DIP@e (ZT)B00am ini banyak
digunakan pada p 'tguu&' p ksi alat-alat listrik, gelas,
dan zat warna yang biasanya bercampur dengan logam lain
seperti perak, kadmium, timah putih, dan seng. Garam tembaga
banyak digunakan dalam bidang pertanian, misalnya “Bordeaux”

yang mengandung 1-3% tembaga sulfat (CuSQO,) digunakan untuk
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membasmi jamur pada pohon buah-buahan, juga sering digunakan
untuk membasmi siput (moluskisida)(10).

Toksisitas logam Cu pada manusia, khususnya anak-anak,
biasanya terjadi karena Cu dalam bentuk CuSOQO4. Beberapa gejala

keracunan Cu adalah sakit perut, mual, muntah, diare, dan

al menyebabkan gagal ginjal dan

beberapa kasu
ke

C) [

nbha Bak , angat populer

dan" banyakedikena ' asyarak Hal " 1l dis )kan oleh

\ panyaknya Pb yafg, diglilakaf*di industri non panga n paling
anye enimblilkanskeraatihapiPada uk hidép. Bb adalah

enis lod : a cokels an, serta

‘xudah dimur
wh dibentuk,

digunakan untuk

~odf

melapistMogam uatuk i'l 0

ajhii aratan. bila dicampur dengan

logam lain, émb 'ﬁw’ ) mpuran yang lebih bagus
daripada logam murninya, mempunyai kepadatan melebihi logam
lain. Logam Pb banyak digunakan pada industri baterai, kabel, cat
(sebagai zat pewarna), penyepuhan, pestisida, dan yang paling
banyak digunakan sebagai zat antiletup pada bensin. Pb juga

digunakan sebagai zat penyusun patri atau solder dan sebagai
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formulasi penyambung pipa yang mengakibatkan air untuk rumah

tangga mempunyai banyak kemungkinan kontak dengan Pb.
Timbal (Pb) dapat masuk ke dalam tubuh melalui

pernapasan, makanan, dan minuman. Logam Pb tidak dibutuhkan

oleh manusia, sehingga bila makanan tercemar oleh logam

tersebut, tubuh akag 3 sebagian. Sisanya akan

terakum D injal, hati, kuku,

jaringe niflg seperti

e - S pi ddapat

agakibatkan gejala = an imba EDeiii itasi

gastrotfitestinal akut, ragg log padla mulut, muntal; sc 'ut,
dan‘diare

4. B ah loga i1 : b
a‘a cemaran I d H (anan harus memed
maksMﬂing : 5 0 It Dlrewendral

Mak chatan Republik

Pengawasag,, Obe

Indonesia dala grmpulansper; * pesndang-gfndangan di bidang
makanan dan minum ht w* d pkan batasan cemaran
maksimal cemaran logam dalam makanan, yaitu sayuran dan hasil
olahannya adalah untuk arsen= 1,0 mg/kg; tembaga= 5,0 mg/kg;

timbal= 2,0 mg/kg (11).
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SPEKTROFOTOMETRI SERAPAN ATOM (SSA)

Peristiwa serapan atom pertama kali diamati oleh Fraunhofer,
ketika mengamati garis-garis hitam pada spektrum matahari.
Spektrofotometer serapan atom (SSA) atau atomic absorption

spectrophotometer (AAS) pertama kali digunakan pada tahun 1955 oleh

Walsh. SSA digunagk is kuantitatif unsur-unsur logam
dalam jug < ra isis ini memberikan
kadag tc \at ki tergantung pada

e 1gle g DE i éocok untuk

alisis 10gam dalam cany > f epekaan

ggi (batas deteksi agnya relatif

ederhan;

gieund state, dan

Dy, hu)“yang tereksitasi  akan

yjang gelombang yang khas

KECi te,

memancarka

¢

untuk atom tersebut ketika kembali ke ground state (13).

Suhu yang dicapai dengan api tergantung dari campuran gas
yang dipakai, 2450°K jika digunakan campuran udara-asetilen
(CoH2) dan 3200°K jika digunakan campuran N,O-C,;H,. Bahan

yang akan dibakar dimasukkan ke dalam api dalam bentuk
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tetesan-tetesan kecil yang uniform dengan suatu nebulizer. Cara
ini kurang efisien sebab banyak bahan yang tidak teratomisasi,
tidak mencapai api karena tetesannya terlalu besar atau hanya
sebentar berada di jalan cahaya. Pembakaran dengan listrik

(graphite furrnace) menghasilkan suhu yang lebih tinggi, hingga

6000°K dan lebih efigig aian bahan (13).
Integ : ; i i energi panas,
emberikan

(atau

820VAWaaN,).43 z ubahaneyang tetjadi Anya

g dengan jOflahB@insuf¥ atau persenyawaa
erdapat. RifdaIam Kifia ahaliSisyangimendasaiisan p
itu an S ofotomé

‘erupa cara emisi da = arpsi(serapan) (1

da cake IS |“dengans=energi ebabkan

V' 7

eksitasi.alo X i ti g

ag lama dan
akan kembg semula epaskan sebagian
atau seluruh energi ntuk radiasi. Pemberian
energi dalam bentuk nyala merupakan salah satu cara untuk
eksitasi atom ke tingkat yang lebih tinggi, oleh karena itu disebut

spektrofotometri emisi nyala atau flame emmision spectrometry

(FES). Pada absorpsi, jika pada populasi atom yang berada pada
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tingkat dasar dilewatkan suatu berkas radiasi maka akan terjadi

penyerapan yang energi radiasi oleh atom-atom tersebut (12).
Keberhasilan analisis dengan SSA ini tergantung pada

proses eksitasi dan cara memperoleh garis resonansi yang tepat.

Temperatur nyala harus sangat tinggi (12). Pada FES dan AAS

di

biasanya dila bawah 3000°C sehingga

of: S gi terendah (13).

ondisi ekuilibrium

gikyang lebih

gan jumlab atont pae vel energi

o, dalam rumus*ada sebagai

J.X. -
W gi/der. eIVIn)

L“'"'"-' LIECTE L LRCTVIFD

Ei e o @ -van tereksitasi dengan
keadaan ""U“

Nj :jumliah atom dalam keadaan tereksitasi

yang terendah (d

berik

Ejy

\ ==—exf8
No Fo

) Feterangan
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No :jumlah keadaan atom dalam keadaan asas
Pj : jumlah keadaan kuantum dengan energi yang sama pada
keadaan tereksitasi

Po : jumlah keadaan kuantum dengan energi yang sama dalam

pektrofotometer
: bagian, vaitu

Dre sumber

keadaan asas.

2. Instrumentasi

cmpat sampe gan nyala, atat™fang ala).

Papat™ dilihat gamb2 ari sistem  peratata au

rekorder

Gambar 1. Sistem perg gter Serapan atom
a. Spektrofotometer
Seperti yang telah dilihat pada gambar di atas,

spektrofotometer sendiri terdiri dari:
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1) Monokromator
Pada SSA, monokromator dimaksudkan untuk
memisahkan dan memilih panjang gelombang yang
digunakan dalam analisis. Di samping sistem optik,

dalam monokromator juga terdapat suatu alat yang

resonansi dan

digunaig isahkan radiasi

urk intensitas

ahava Y3 nélalui tempat. pehdatond Biasanya
digunakafig taling pehggandaan TOIOM (P ’nultiplier
Ube)"Ada dual€ara yafg dapas nak am sistem
d Ara ya berika erhadap
radi résg H arlradiasi kontinyu, ara yang
f;’r’_ : Iﬂl :: S S dap asi resonansi

suatu alat penunjuk atau

dapat juga diartikan sebagai hasil sistem pencatatan
hasil. Pencatatan hasil dilakukan dengan suatu alat
yang telah dikalibrasi untuk pembacaan suatu transmisi

atau absorbsi. Hasil pembacaan dapat berupa angka
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atau berupa kurva dari suatu rekorder yang
menggambarkan absorbansi atau intensitas emisi (12).

b. Sumber cahaya
Sumber cahaya yang biasanya atau lazim

digunakan adalah lampu katoda berongga (hollow

cathode . terdiri atas tabung kaca

u da dan anoda.

42 Ha < ) g terbuat
0 ats a g2 1k Bbung
..-- jni diisM@engdl” gas _mulia. (ne0f_atad@kgon)

dengan tekafian dahl(10-15 torr). NEOH Diaga@nya

lampt ; ara anog oda

diberi olt),

yang tinggi

-
o

menuju anoda akan bertabrakan dengan gas-gas mulia

yang diisikan tadi.
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- \\ Cincin
= //— anoda
= katoda
d | —
L | Gelas penyekat
katoda
) T

tdmm
]

penyerap

sur-unsur gas

enjadi  ion

on-ion.gas ‘ ermuatan

an bergerak dengan

iwpula. nsur ini

positiT™g 8. Akibat

akan terle luar dari

2 unw katoda ini

ke tingkat energi-
il r : inggi dan akan
md #wf k pancaran dari unsur yang
sama dengan unsur yang akan dianalisis (12).
c. Tempat sampel
Dalam SSA, sampel yang akan dianalisis harus
diuraikan menjadi atom-atom netral yang masih dalam

keadaan asas. Ada beberapa alat yang digunakan untuk
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mengubah suatu sampel menjadi uap atom-atom yaitu
dengan nyala (flame) dan dengan tanpa nyala
(flameless).

1)  Nyala

Nyala digunakan untuk mengubah sampel berupa

padatan ate gi bentuk uap atomnya dan

i. yang dapat

DA ’ as=gas yang
8 ﬁ acar D3 0aR gas

pengoksidasi Se Dosisi_perbandingana gat

mempengar®ii, SUfitll nyald. Sumber nyala“yang galing

ahgEampuraniasetileA*sebagai

L
W Sl

karend _atoms .9 “ ieneapal nyatd,” tetesan sampel
F

-
%

rang peka
yang m ke dalan rlalu besar dan proses
atomisasi kurang sempurna. Oleh karena itu, muncul
teknik atomisasi baru yaitu atomisasi tanpa nyala.
Sejumlah sampel diambil sedikit (untuk sampel
cair diambil hanya beberapa uL dan untuk sampel padat

diambil beberapa mg), lalu diletakkan dalam tabung
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grafit, kemudian tabung tersebut dipanaskan dengan
sistem elektris dengan cara melewatkan arus listrik
pada grafit. Akibat pemanasan ini, maka zat yang akan
dianalsis berubah menjadi atom-atom netral dan pada

fraksi atom ini dilewatkan suatu sinar yang berasal dari

lamp gga sehingga terjadilah proses

memenuhi kaidah

as3 ala dapat

melalui tig aitu peageringan van butukan

suhu

rendah; pengap yang

mer \ i untuk

skanisme

dan pent an. Pada

nwtanpa nyala

peristiwa-peristiwa yang menyebabkan pembacaan absorbansi

unsur yang dianalisis menjadi lebih kecil atau lebih besar dari nilai
yang sesuai dengan konsentrasinya dalam sampel. Jenis-jenis

gangguan yang dapat terjadi adalah gangguan spektra, gangguan
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fisika, dan gangguan kimia baik dalam bentuk uap maupun bentuk
padat.
a. Gangguan spektra

Gangguan spektra terjadi bila panjang gelombang

(atomic line) dari unsur yang diperiksa berimpit dengan

panjang gelomk atau molekul lain yang

terdg of gguan karena

e y z life overlap)

i, DAG i dang : angguan

idak add figunakaq DET._Cz yang

pesifik untuk u h@rfangkutan. EfeK™€ ala
gan pdula mber

aya ate 90

vampal 320

kai pade

mber caha

an menentukan
intensitas dasi i dari larutan zat yang
diperiksa. Kekentaan mempengaruhi laju penyemprotan ke
dalam nyala dan ketegangan muka, bobot jenis, kekentalan
serta kecepatan gas menentukan besar butir tetesan. Oleh

karena itu sifat-sifat fisika dari zat yang diperiksa dan larutan

pembanding harus sama. Efek ini dapat diperbaiki dengan

Analisis arsen..., Erika Yutiasari, FMIPA Ul, 2010



28

menggunakan pelarut organik dimana sensitivitasnya dapat
ditingkatkan 3 sampai 5 kali dibandingkan dengan pelarut air
karena pelarut organik dapat mempercepat penyemprotan
(kekentalannya rendah), cepat menguap, mengurangi

penurunan suhu nyala, menaikkan kondisi, mereduksi nyala

(13).

ofe
>

karena

erendah.

ahwa dalam nvyata, =3 dalam

'KUra arena“terbentuknya

atau ki@ 1. karena

an tersebut dikurangi

2 ang wau dengan
N

N _mudah terionisasi

Gangguan ini disebabkan karena terbentuknya
senyawa yang sukar menguap atau sukar terdisosiasi
dalam nyala. Hal ini terjadi pada nyala ketika pelarut
menguap meninggalkan partikel-partikel padat. Efek dari

gangguan ini dapat ditetapkan dengan mengukur emisi

Analisis arsen..., Erika Yutiasari, FMIPA Ul, 2010



29

atau resapan dari suatu seri larutan sampel dengan zat
pengganggu dengan konsentrasi yang berbeda-beda.
Adapun cara lain yang dapat digunakan adalah dengan
memisahkanya melalui penyarian selektif atau dengan

menambahkan releasing agent. Selain itu, dapat pula

dengan me ang akan diperiksa dengan

q r tersebut dari

-

J)

ODE ANALIS
metode ada3 suatu dakan penilala

p 18 o te ) 2rcepaan v tori

me pbahwa e : hi per: tuk
peng mnya (13). ]asi M @n States Pha poeia
(USP) kan menjs ahwa anwkurat,

spesifik, reprodtsibelgadan a.__kise analitayang akan

dianalisis

(T2 BEDerapa arak el ana yang harus
dipertimbangkan dalam : L‘W"’ »; yaitu (14):
1.  Kecermatan (accuracy)
Kecermatan adalah ukuran yang menunjukkan derajat
kedekatan hasil analis dengan kadar analit yang sebenarnya.
Kecermatan dinyatakan sebagai persen perolehan kembali

(recovery) analit yang ditambahkan.
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Cara penentuan kecermatan (accuracy) :
a. Cara absolut
b. Cara adisi
Syarat akurasi yang baik : 98 — 102%, untuk

sampel hayati (biologis/nabati) : £10%

2. Keseksa

enunjukkan derajat

S [ [ [, Bdiukur  melalui
&) : lika, prosedur
iteragkan sctghe aripe pel  yang

n diukur

diambil dari™e g homogen. KESERSAlY
agai D3 relatif

3. metode

(koe a a dibe
membe ig jan baku relatif atau kodariasi 2%
_ iniggat fleksibel

3 )

rangadiperiksa, jumlah

Selektivitas atau spesifisitas suatu metode adalah
kemampuannya yang hanya mengukur zat tertentu saja
secara cermat dan seksama dengan adanya komponen lain
yang mungkin ada dalam matriks sampel. Selektivitas

seringkali dapat dinyatakan sebagai derajat penyimpangan
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(degree of bias) metode yang dilakukan terhadap sampel
yang mengandung bahan vyang ditambahkan berupa
cemaran, hasil urai, senyawa sejenis, senyawa asing lainnya,
dan dibandingkan terhadap hasil analisis sampel yang tidak

mengandung bahan lain yang ditambahkan.

4. Linearitas dan 1g
analisis yang
a dengan

ofsional

leTfadap korsentra aalit'dalam sampe

Rentang metQs ah nyataan batas tereraalisgian
tertig ana i K gpat “anetagkan

gan ke sel linearits Bpat

Hterima. Dal ‘ satu seri |2 ang
wrbe as : adwdalam

an rentang

konSEntre g 09%. Jumlah sampel
yang dianalisi delapan buah sampel
blanko. Sebagai parameter adanya hubungan linier
digunakan koefisien korelasi r pada analisis regresi linier Y =
a + bx.

Hubungan linier yang ideal dicapai jika nilai b = 0 dan r

= +1 atau —1 bergantung pada arah garis. Sedangkan nilai a
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menunjukkan kepekaan analisis terutama instrumen yang
digunakan. Parameter lain yang harus dihitung adalah
simpangan baku residual (Sy). Dengan menggunakan
kalkulator atau perangkat lunak komputer, semua

perhitungan matematika tersebut dapat diukur.

5. Batas deteks alitasi

kecil analit dalam

e amberikan respon
’ . satas deteksi
- ,

nakan paraig | K : erupakan

parameter pag@e ik dan diartikanrsenagdiskuantitas
N0 sih dapat giemenuhi

as def€ uantitasi

atis@iEnelalui garis 3t linier dari
Mgk an s%gan nilai b
1\. 2 DX, sedangkan
Bangan. .49 i 50 gan simpangan baku
residual
Ketangguhan metode (ruggedness)
Ketangguhan metode adalah derajat ketertiruan hasil uji
yang diperoleh dari analisis sampel yang sama dalam
berbagai kondisi uji normal, seperti laboratorium, analisis,

instrumen, bahan pereaksi, suhu, hari yang berbeda, dll.
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Ketangguhan biasanya dinyatakan sebagai tidak adanya
pengaruh perbedaan operasi atau lingkungan kerja pada
hasil uji. Ketangguhan metode merupakan ukuran ketertiruan
pada kondisi operasi normal antara lab dan antar analis.

7. Kekuatan (robustness)

Untuk mepga g, suatu metode perlu dibuat
g menerus dan

urasi.

ANAT |S MARANBARSEN, TEMBAGA , DAN L

efmaran arsen, teMbagdagda bal menuru

dong adalahisebagai berikut:

pan kada 3
[ | A [ |

ntoh dide ‘""1 d

LaruiageAS f
dengan NaB AsH; yang

kemudian dlanallsm‘ "&J’ eter serapan atom pada

panjang gelombang 193,7 nm.

.

apedireaksikan

Prosedur penyiapan contoh uji dengan sistem tertutup (microwave)
Timbang 1 gram contoh ke dalam tabung destruksi, tambah 2
ml HNO3 dan 1 ml H,O,, tutup tabung dan masukkan ke dalam

microwave digestion. Kerjakan programnya sesuai dengan
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instruksi kerja alat. Setelah dingin, masukkan larutan destruksi ke
dalam labu ukur 50 ml dan cukupkan volume dengan air suling.

2. Penetapan kadar tembaga (Cu) dan Timbal (Pb) (24).

a. Prinsip dengan cara hidrolisis

Contoh hidrolisis dengan asam untuk memecahkan

karbohidrat da pptoh dan membebaskan logam-

loga

T

e dalam

EfeNmeye 0 ml}, tami an | _[arttan emudian
\ panaskan sampdigmengitih, géflamkan dalam tersebut

selagiadd” memtipDinginkansiar [ mudi kan ke
glam labt SE 1 k Its alas garis
engan air s kg M 5 A elalui kertasg g whatman

H Buatda NI NKO ¢ Ai | a=-penamb pereaksi yan
4.1. . _i‘ w yang

sama ontol iS.d bsi. Jarutan standar,

blan| da w-to i ganw.mengguWiakan spektrofotometer

Alle(EE DS0

serapan ato @mbang 324,8nm untuk tembaga

dan 283,3 nm untuk timbal. Buat kurva kalibrasi dan hitung

kandungan logam dalam contoh.
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METODOLOGI PENELITIAN

BAHAN

Bayam hijau (Amarantims hybridus Linn) dan kangkung darat

(Ipomoea repiaas B < . p skatang (lebih kurang 10 cm
dari pu te berbeda (kampung
o] dan daerah

dar 1002 afsen, larutan

mbaga ' ‘ l(Merck),
itrat pekat (HNO& (p : klorida (HCI) d‘h 0,4%,

A-6300),

lampu

system (Milestone Start D),
timbangan analitik, oven pengering, labu ukur, erlenmeyer, beaker

glass, pipet volume, pipet tetes, karet penghisap, botol semprot.

35
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C. CARAKERJA

1. Pembuatan larutan standar
a) Larutan standar arsen (15)
Larutan standar arsen 1002 ppm disiapkan dari H3AsO,

dalam HNO;3; 0,5 mol/L (Mgi Dari larutan standar 1002 ppm

dipipet sebanye { peke dalam labu ukur
100,0 3 { } . bebas mineral
i {3 < S

n 100,2

dan
abu ¢

t bebas_mineralisa

didapa an 1.ppm

dart” larutan 1002 , alu

hkan aqual pai volumegiandasbatas,

10,0: 15,0;1'1"45

masukkan masing-
berbeda lalu tambahkan aquadest bebas mineral sampai volume
tanda batas, sehingga diperoleh larutan dengan konsentrasi 5,01;

10,02; 15,03; 20,04; 25,05; dan 30,06 ppb.
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b) Larutan standar tembaga (16)
Larutan standar tembaga 1000 ppm disiapkan dari Cu(NO3),
dalam HNO3 0,5 mol/L (Merck). Dari larutan standar 1000 ppm
dipipet sebanyak 1,0 mL ke dalam labu ukur 100,0 mL dan

ditambahkan aquadest bebas mineral sampai volume tanda batas,

sehingga diperg arutan 10 ppm. Dari larutan 10

pp ' 0 12 mL dan masing-
30,0 mL, lalu

e tanda batas

cfNggadiperolen uta KONSENtra S g-masing
0270,4;0,6;0,8;
Lar standariignbal (

Laru disiap Pb(NO3).

nd 0]
‘alam HNO; 2088 M k). Dari larutan SMOO ppm

-’ o,
# f 0 mineral sampai

an 250,0 mL,

volumesanda O dengan konsentrasi

5 ppm dan 1@
2,5; 5,0; 10,0; dan 20,0 mL ke dalam labu ukur 100,0 mL lalu
tambahkan aquadest bebas mineral sampai volume tanda batas
sehingga diperoleh larutan dengan konsentrasi 0,25; 0,50; 1,00

dan 2,00 ppm.
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2. Validasi metode analisis
a) Pembuatan kurva kalibrasi dan pengujian linearitas
Pembuatan larutan standar arsen (5,01; 10,02; 15,03; 20,04;
25,05; dan 30,06 ppb), tembaga (0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2 ppm),

dan timbal (0,25; 0,50; 1,00; 2,00; 5,00 ppm dan 10,00 ppm) yang

telah dijelaskan di agan alat spektrofotometer

serapan g S 03 apan lalu data
u 3 i. Hasil plot

garis,

XQdan Ay/A

Batas deteksi (LOD) dambatasikuagtitasi (LOQ)

Bataskdeteks OD)s dan batagkuantit LOQ

tatistik a urva kali yang dide
yperhitungan ads A gk ut:

ari persamaan
kurva kalibrasi y = a t dengan rumus sebagai

berikut:

S(y/ %)= \/—(Z (: __zyi y
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c) Uijipresisi
Uji presisi atau keseksamaan dilakukan dengan pembuatan
larutan standar arsen, tembaga, dan timbal yang dibuat berbeda
konsentrasinya, yaitu rendah, sedang, dan tinggi. Untuk larutan

standar arsen (5,01; 15,03 dan 30,06 ppb), tembaga (0,2; 0,6; dan

1,2 ppm), dan i B, dan 10,00 ppm), dari masing-
masi ) K ymeter serapan atom
B I ) ; £Y i, dan terakhir
KeCermataniakurasi

Kecermatanatauldisek dengan uji perofe kembali
(UP akuKanpdengs ctode adisi Met ilakukan
gan pe ia 3 jesti s batang

‘xaupun dau v gk menjadi duat

a=bagian ditambahkan

SN

nggakan amet kecermatannya untuk
el

ardiad hasit .dj ﬁ a
arsen dibagi4 Wﬂ )ﬁpk dan ditambahkan standar

sampai masing-masing didapatkan konsentrasi akhir 5,01; 15,03;

pertama

dan 30,06 ppb. kelompok pertama ditambahkan 5,0 mL dari
larutan standar 10,02 ppb dalam labu ukur 10,0 mL dan didapat
konsentrasi akhir 5,01 ppb kemudian diulang sebanyak tiga kali.

Kelompok kedua ditambahkan 1,5 mL dari larutan standar 100,2
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ppb dalam labu ukur 10,0 mL dan didapatkan konsentrasi akhir
15,03 ppb kemudian diulang sebanyak tiga kali. Kelompok terakhir
atau ketiga ditambahkan 3,0 mL dari larutan standar 100,2 ppb
dalam labu ukur 10,0 mL dan didapat konsentrasi akhir 30,06 ppb

kemudian diulang sebanyak tiga kali.

Larutan hasil dig diuji kecermatannya untuk

tembaga ' bahkan standar

sa i g , ra 032; 0,6; dan

bab arutan

0 dan oleh

0 ppms.ke dalz ; ukur 10

onsentrasi akhir 0,2 B @mudi@n diulang sebanyak tigalKali.

Relompo Ja ditambankamil,ef mLdear [art standaf10_ppm

labu

0 ) ap Sentrasre bpm

‘ian dibuat tiga kali A elompok terakhir etiga

than nL : Al Q. opm k% labu
X li'"_ N NN

ukur Do, kemudian

i. . .‘
s 'fvwﬂ ;ﬁuji kecermatannya untuk

timbal dibagi menjadi tiga kelompok dan ditambahkan standar

diulang seba

Larutan hasi

sampai masing-masing didapatkan konsentrasi akhir 0,25; 1,00;
dan 10,00 ppm. Kelompok pertama ditambahkan 2,5 mL dari
larutan standar 1 ppm dalam labu ukur 10,0 mL dan didapat

konsentrasi akhir 0,25 ppm kemudian diulang sebanyak tiga kali.
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Kelompok kedua ditambahkan 1,0 mL dari larutan standar 10 ppm
dalam labu ukur 10,0 mL dan didapat konsentrasi akhir 1 ppm
kemudian diulang sebanyak tiga kali. Kelompok terakhir atau
ketiga ditambahkan 1,0 mL dari larutan standar 100 ppm dalam

labu ukur 10,0 mL dan didapat konsentrasi akhir 10,0 ppm

kemudian diulapg ali.

eter serapan atom.

tany digesti yang
aupun larutan

[andar_vang.ditambe : [ ynsentrasi

dsing-masing bagian,Bda ng UPK dengam Tt sebagai

berik
- B K
terangan: H‘
Clarsa or-(e 1 iTs ita
s *"r l"‘ m”an standar

standar

Penyiapan sampel
Sampel yang digunakan adalah daun, batang bayam hijau segar
dan daun, batang kangkung darat segar. Batang bayam hijau ataupun

kangkung darat yang diteliti adalah lebih kurang 10 cm dari pucuk
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tanaman. Kedua sampel sayur tersebut diambil dari tiga lokasi yang
berbeda, yaitu kampung Bolang-Tangerang, pasar swalayan modern
daerah Depok, dan daerah kawasan industri Pulogadung.

Sampel bayam dan kangkung dipisahkan antara daun dan batang

untuk diperiksa kandungan logam berat pada masing-masingnya baik

daun maupun batang, Ig dikeringkan dalam oven
pengering pag e sampel kering

kemudiamidig
arseé poteh dikesingkan d

oveém.pergering. Hal tersebutielika

dalaranalisisaya  dipertuke iang sus yarte dala
—g
-

icrowave

pe ampel €

DigesMel ﬁ |

Digegiimsamt akuk Dan ‘:i" aj
ﬂ' i A=diletakkan di atas

di nolkan. Setelah itu,

digestion sistermgengan_tabapa )
timbangan analitik da o '-‘q:’
sampel ditimbang ke dalam bejana tersebut sebanyak 1,0 - 2,0 gram.
Setelah sampel ditimbang, kemudian HNO3; 65% dimasukkan perlahan-
lahan dan diaduk sampai homogen. Bejana TFM yang telah diisi sampel
dan larutan HNO; 65%, bejana tersebut dimasukkan ke dalam

pelindung HTC lalu ditutup dengan penutupnya dan dikencangkan.
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Setelah diyakini kencang, bejana tersebut dimasukkan ke dalam
microwave lalu disambungkan dengan sensor suhu. Microwave
dinyalakan dengan suhu 180°C selama 10 menit dan kekuatan 500

watt. Setelah proses digesti selesai, bejana didinginkan sampai suhu

kamar lalu buka bejana dan pindahkan ke labu ukur.

Penentuag

Arsg

gsti sampel

asukKan ke dalam lab® : ' aquadest

ineral samp3d ; sampel

ditakuka fah didapatke K ndar 5,01;

03; 20 5,05; d: , dengan

‘unakan spektrofotome atom yang d api dengan
%naka
ifqp s

pereg

bah larutan

Berikut adalah tabel

ketentuanpada-alat :
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Tabel 3
Ketentuan spektrofotometer serapan atom
untuk pengukuran arsen.

Panjang gelombang 193,7 nm

Asetilen, kecepatan

Gas pembakar aliran 2,0 liter/menit

Udara, kecepatan aliran
Oksid 5,0 liter/menit

fodibumer — L S

b)

pel

pel

di an dida asi i laruts 20;

O,W,& 1,00; dagsi20 guklkan sampel Wan
] [ ]
spektuneter serapd ah tabel ketu pada

alat:

324,8 nm

Asetilen, kecepatan aliran

Panjang gelomban

Gas pembakar 1,8 liter/menit

Udara, kecepatan aliran
Oksidan 15,0 liter/menit

Tinggi burner 7 mm
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Timbal

Setelah proses digesti sampel selesai, hasil digesti sampel
dimasukkan ke dalam labu ukur 10,0 mL dengan penambahan aquadest
bebas mineral sampai volume tanda batas. Pengukuran sampel

dilakukan setelah didapatkan kurva kalibrasi dari larutan standar 0,25;

0,50; 1,00; 2,00; 5,08 m. Pengukuran sampel dengan

menggu ( ) at Berikut adalah tabel
.
) C - O

Panjang @

Y A en
w ,,_l__, 15,0 “tiv
>

1-7;—'
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BAB IV

HASIL PERCOBAAN DAN PEMBAHASAN

HASIL PERCOBAAN

Pembuatan larutan standar

Larutan stands m_disiapkan dari H3AsO,4 dalam

HNO; 0, dibuat pengenceran

; 15,03; 20,04,

am.digunakan

dibuat

eran Sa i : entrasi, ,4; 0,6;

vo; dan 1,2 p 3 trasi tersebudzunakan
.4 i

dafiePb(NO3), dalam
HNO3; O, oL, Darigtar ‘ andac. 1000"ppmM dibuat pengenceran

i-uji validasi

sampai diperoleh i \‘wf iMwitu 0,25; 0,50; 1,00; 2,00; 5,00;

dan 10,00 ppm. Sama seperti arsen dan tembaga, dari variasi

konsentrasi tersebut akan digunakan untuk uji-uji validasi metode.

46
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Validasi metode analisis
Pembuatan kurva kalibrasi dan pengujian linearitas

Kurva kalibrasi arsen dibuat dari enam konsentrasi yang berbeda,
yaitu 5,01; 10,02; 15,03; 20,04; 25,05; dan 30,06 ppb sehingga

didapatkan persamaan garis linier untuk standar arsen, yaitu y =

0,018429x + 0,255533 dg orelasi (r) = 0,9994. Hasil
selengkapnya g di ‘ al
Ku q i efitiasi yang

berbgdd . ‘ ( liperoleh

an. Jars linearuntuk pdar fembagamyaitu V= 0.2 X —

g"dengan koefisien eld 0,9999. Hasil Seteng ya
at padaiGar da

alibrasi dily ‘ entrasi Ve 2da,

yab0,50; 1,00; 200m5

ppm  sehingd oleh

persam aris linie ('S itu y = 819x —
0,001944 --mﬁ ‘“ 0,9099. Hasil

selengkapnya dapatd
Penentuan limit deteksi

Penentuan limit atau batas deteksi (LOD) dan batas kuantisasi
(LOQ) arsen diperoleh dari perhitungan statistik yaitu berturut-turut

0,0152 dan 0,0507 ppb, data selengkapnya dapat dilihat pada tabel 7.
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Penentuan limit atau batas deteksi (LOD) dan batas kuantisasi
(LOQ) tembaga diperoleh dari perhitungan statistik yaitu berturut-turut
0,0223 dan 0,0743 ppm, data selengkapnya dapat dilihat pada tabel 11.

Penentuan limit atau batas deteksi (LOD) dan batas kuantisasi

(LOQ) timbal diperoleh dari perhitungan statistik yaitu berturut-turut

0,1252 dan 0,4174 pp pnya dapat dilihat pada tabel 20.
Uji presisi
j > andar arsen tidak

sampel yang

Jji keseksamaan isigla i gunakan

entras dah;“se ) ing 3 11,2 ppm.

asing-ma ; ne an ko€
‘a, yaitu be D 858dan 1,22%. D3

imbal digunakan

asi yang

engkapnya

da lihat pad

konsentra a i . ; 1,00; dan 10,00
ppm. Dari masing-g emberikan koefisien variasi
yang berbeda, yaitu berturut-berturut 1,57; 1,44; dan 0,84% . Data
selengkapnya dapat dilihat pada tabel 21.

Penentuan kecermatan atau akurasi

Uji perolehan kembali digunakan untuk penentuan kecermatan

atau akurasi dari suatu metode. Uji perolehan kembali untuk arsen tidak
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dilakukan karena tidak terdeteksinya cemaran arsen dalam sampel yang
diperiksa.

Uji perolehan kembali (UPK) dilakukan pada sampel bayam dan
kangkung, baik pada daun maupun pada batang. UPK yang dilakukan

dengan penambahan standar tembaga konsentrasi rendah, sedang, dan

rendah. Hasil rata-rata UR gyam dengan penambahan

konsentrasi O, b 90,96; 96,30;

dan 89,84%. tat : yada tabel 13.
Sedaihg D3 . ; rdi-turut

91,08588:2./."dan_88.,67%. Datasatadiasil selengkapnva dag lihat

. Hasil rata- ) #a8da daun kangRumg- dghigan

Ntrasti 2; 10,8 DpM ¥ rut-tUret=o2802;

90. 90,26%. [ ) e a dapa
tathma seperti amj A se si pada dau gkung,
hasil rajg-tata (U Kang ertunwm,?&

91,78; d jlihat pada

tabel 16. r -.‘
Uji perolehan kemb‘ }pada sampel bayam dan
kangkung baik daun maupun batang dengan penambahan standar
timbal konsentrasi rendah, sedang, dan tinggi. Hasil rata-rata (UPK)
pada daun bayam dengan penambahan konsentrasi 0,25; 1,00; dan
10,00 ppm berturut-turut 90.21; 90,37; dan 89,61%. Data atau hasil

selengkapnya dapat dilihat pada tabel 22. Sedangkan, hasil rata-rata
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(UPK) pada batang bayam berturut-turut 89,93; 90,51; dan 89,12%.
Data atau hasil selengkapnya dapat dilihat pada tabel 23. Hasil rata-rata
(UPK) pada daun kangkung berturut-turut 92,67; 93,88; dan 91,20%.
Data atau hasil selengkapnya dapat dilihat pada tabel 24. Dan yang

terakhir hasil rata-rata (UPK) pada batang kangkung berturut-turut

92,35; 93,85; dan 9Q hasil selengkapnya dapat dilihat

pada tabeg

Sdmpel bayam hijaUadas : maupun

patang’ yang telah di@mbi > N yang
perbeda | fdian dikeringk: ( <tembaga dan

haupu ) ] emudian

‘ menjadi se : ' j estruksi. Ha ksi untuk
wSi 1bags 5 2 Mg berwarna

hijaujeral B

Penentuan arsen,
Arsen

Kadar arsen dapat ditentukan dengan menggunakan
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) dengan alat tambahan Hollow
Cathode Lamp (HCL) dan alat Hydride Vapor Generator (HVG) beserta

larutan pereduksinya, yaitu HCL 5M dan NaBH; 0,4%. Kadar arsen
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pada bayam hijau dan kangkung darat baik daun maupun batang tidak
terdeteksi. Data atau hasil selengkapnya dapat dilihat pada tabel 8 dan
9.

Tembaga

Kadar tembaga ditentukan dengan bantuan alat Spektrofotometer

Serapan Atom (SSA) deng pllow Cathode Lamp (HCL).

Kadar rata-ra dari kampung
Bolang-Tang : ; ; laflk kawasan

industri ) G 3373

ppmM dén iL_konversi dalgaig ah  6,15;

3,206damn3,37 mg/kg. Seda

adalah ( -0,
¥ bertur

Belengkapnya .

Ka ata- g Mri tiga

g, Derbeds ag=Fangesang, pasar

daerah
swalayan moderm™dacrah gcpakidan . ri Pulogadung
berturut-berturut adalah-Q8868 "ﬁf‘# ,6697 ppm dengan hasil
konversi dalam mg/kg berturut-turut adalah 6,86; 8,45; dan 6,69 mg/kg.
Sedangkan pada batang kangkung darat berturut-berturut adalah
0,5449; 0,5513; dan 0,5558 ppm dengan hasil konversi dalam mg/kg
berturut-turut adalah 5,44; 5,51; dan 5,55 mg/kg. data atau hasil

selengkapnya dapat dilihat pada Tabel 18.
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Timbal

Kadar timbal dalam sampel menggunakan Spektrofotometer
Serapan Atom (SSA) dengan tambahan Hollow Cathode Lamp (HCL).
Penentuan kadar timbal dalam daun dan batang bayam hijau. Kadar

rata- rata timbal dalam daun bayam hijau dari tiga daerah yang berbeda,

yaitu kampung Bola#s pgsar swalayan modern daerah

rut-berturut adalah

depok,

G a o
0,3476; - 8 : . arsi dalam mg/kg
De g : ), 86 antkadar rata-

mbal dalam..batang yan Jau bed -pertul : 0,2772;

(J,32027"dan 0,3600 ppw den@an Q@sil konversi dala g berturut-

grat ada ,90; Q; dan/1.80 mglkg. Data hasit*selengkapnya

a n kangkuanari tiga
Ng. o€ EE |ﬁ TipuNg Iang—wrang, pasar
lj; dacrah }‘“ tri Pulogadung
ql I ppm dengan hasil

1,51; 1,91; dan 2,76 mg/kg.

at pad el

adar rata-

konversi dalam m
Sedangkan kadar rata- rata timbal dalam batang kangkung darat
berturut-berturut adalah 0,3739; 0,3630; dan 0,4878 ppm dengan hasil
konversi dalam mg/kg berturut-turut adalah 1,87; 1,81; dan 2,44 mg/kg.

Data dan hasil selengkapnya dapat dilihat pada Tabel 27.
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PEMBAHASAN

Sampel bayam dan kangkung diambil dari tiga daerah berbeda
yaitu kampung Bolang-Tangerang, pasar sawalayan modern Depok
serta daerah kawasan industri Pulogadung. Pengambilan sampel dari

kondisi lapangan sehingga kandungan logam yang diperiksa dapat

dideteksi dalam kondisi alg gnelitian ini tidak dilakukan
pengambilan S li s polusi, seperti
kondisi dala > 3 s Bang tidak

memding s ] 3 ini c entifikasi

ada genidran. maaetapkaiiike 3 AS c dan

ti gy dalam batang d am serta kangKting dasidiga

daerahyang berbeda, yatttgdacre z ogadtng; pasar
ddern dag 310 z p dlang-Ta erta
N layak atau f{ ny A targ t untuk diko oleh

pa_k litan yaitu

dalam mengana iw-d a peiktrofofG el Serapan Atom
(SSA), sampel harus dala‘e h.;wl! n jernih karena bila tidak
terlarut dan jernih dapat menyumbat alat sehingga sampel tidak dapat
diubah menjadi bentuk atom dan sulit untuk dideteksi. Selain itu, SSA
dan HVG yang digunakan merupakan alat yang sangat sensitif dan

menggunakan gas pembakar sehingga penggunaannya harus hati-hati.
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Adapun tahapan untuk menetapkan kadar cemaran logam dalam
sampel dengan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) adalah sebagai
berikut:

1. Identifikasi cemaran logam dalam sampel

Identifikasi adanya cemaran logam di dalam sampel diakukan

terlebih dahul idasi metode. ldentifikasi Untuk
3 semimikro dengan

lamy, sampel yang
alisis - saan dengan

SSA"vang.dilakuka \ukdlogam terdentu bersifatss ik. Selain

0" pemeriksaan ‘gengamd S yang dilakuka ekaligus dapat

digug ] ntu

hati karena

karsinogenik bagi tubuh. Selain itu, pengenceran dari larutan
standar logam harus dilakukan dengan sangat teliti karena
pengenceran dilakukan hingga konsentrasi sangat kecil yaitu ppm

(part per milion) atau dapat juga sampai tingkat ppb (part per
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bilion), sehingga bila ada sedikit kesalahan dalam pengenceran

bisa mempengaruhi serapan yang terdeteksi.

Validasi metode analisis

Validasi metode merupakan suatu proses pembuktian melalui

pengujian analisis di k memberikan data-data

tentang d prosedur yang

Daparameter
er ik yang

alibrasidan Uit linee . Uji

earitas dilakukan dé emblat kurva kalibraSty
hha& paa i | o8 nila oefisi

asi ya na ‘ getahui hub
‘tra& laruta KU arsen dan timbal @
-y
3NN

C.buah larutan

nilai

standar yang*secarg l ,9994; 0,9999;

»ang dihasilkan ketiganya

memenuhi syarat dengan nilai r mendekati 1. Sehingga metode ini

dan 0,9999. Hasil

dapat digunakan untuk menganalisa arsen, tembaga, dan timbal
dengan hasil yang baik.
Batas deteksi (LOD) dan batas kuantitasi (LOQ) didapatkan

dari kurva kalibrasi dengan perhitungan matematika. Pada arsen
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didapatkan LOD = 0,0152 ppb dan LOQ = 0,0507 ppb. Pada
tembaga didapatkan LOD = 0,0223 ppm dan LOQ = 0,0743 ppm.
Sedangkan pada timbal didapatkan LOD = 0,1252 ppm dan LOQ =
0,4174 ppm.

Parameter lain adalah uji keseksamaan atau uji presisi. Uji

presisi dikatakag at apabila didapatkan koefisien
varig ] : < esisi tidak dilakukan
alam sampel.

palsmemenuhi

g-masing

ii@si rendah, sedang atatgln tinggi.
Kurasi, ata(r=g erolehan

Smbali ( F ntuk etepatan

‘asil dari angliSis#z : PK dilakuka gan metode

ahal bahaM Pemilihan
TN

<aphya UPK dengan

embagardan timbal dalam sampel
paten atau tidak adanya blanko
yang tidak mengandung tembaga dan timbal sama sekali.

Hasil UPK untuk logam tembaga dan timbal pada daun,
batang bayam hijau dan kangkung darat dengan menggunakan
metode destruksi HNO3; pekat didapatkan hasil baik pada semua

sampel untuk analisis kedua logam tersebut. Walaupun pada UPK
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keduanya ada beberapa yang berkisar antar 88-95%. Hasil UPK
ini dapat diterima karena analit yang dianalisis mempunyai

konsentrasi yang teramat kecil.

Penetapan kadar arsen dan timbal dalam daun, batang bayam

hijau serta kangkung,@

Penyiapa o
BsSbencucian

oA ol]e,: ' Jv- PG n klbat

afitara tempat penga sampel_dan laboratoriui alisis

ang 1amayan jauh. Ol kaf@ha ti@ék adanya prose
pada sanm

a

enempe pe ; .
‘alam penyiapa ﬂ“i pnalisis terldulu
Wn proses S| . nengubar ampwbentuk

serb --:uuf an e gaLing ,,..p bekat pada

penelitian dima a * Karrogam-logam serta

menghancurkan jarig : v

Penetapan kadar arsen pada sampel
Arsen tidak terdeteksi pada sampel daun dan batang bayam
hijau. Sama halnya pada bayam hijau, pada daun dan kangkung

darat juga tidak terdeteksi adanya cemaran arsen. Cemaran arsen
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tidak ditemukan pada sampel kemungkinan diakibatkan pada saat
destruksi suhu terlalu tinggi sehingga arsen menguap sebelum
terdeteksi pada pengukuran dengan Spektrofotometer Serapan
Atom (SSA).

c. Penetapan kadar tembaga pada sampel

Cemaran fe i pada semua sampel baik pada

bayg ok ang diambil dari tiga
la ‘ ‘ al tembaga dalam
2 orgt Jendral

Pengawasan.Obat danyMakanan DepartemenKeset Republik
donesia dalam mptilan gp€raturan perundang-u gan di
bidag akansa 2 j ; 198 mga/kg.
etahui S dari

‘angerang, Daunid glk@ngkung dari d

ngerang-pPasaiss DA€ , S€ erah kawasan

Bolang-

Bolang-

an dembaga melebihi
anantuk sampel daun dan
an modern Depok, daerah
kawasan industri Pulogadung, serta batang bayam hijau kampung
Bolang-Tangerang masih memenuhi batas yang diperbolehkan.
Tingginya kadar logam tembaga diakibatkan oleh pemakaian

pupuk yang mengandung logam tembaga secara berlebihan

sehingga menyebabkan akumulasi logam tersebut pada sampel.
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Penetapan kadar timbal pada sampel

Cemaran timbal terdeteksi pada semua sampel baik pada
daun maupun bayam hijau dan kangkung darat yang beredar di
tiga daerah berbeda. Batas cemaran maksimal timbal dalam

sayuran dan hasil olahannya menurut Direktorat Jendral

Pengawasan Obat dag iiemen Kesehatan Republik
Indonesia ANy ' I g-undangan di
bidang 98 0 mg/kg.
Di : i 2 angkung
at.ydng bera dari dagfaifik@Wasan Pulogadultg mea dung
imbal meleb¥li, ba yallg diperbolehkan™Sedaggkan

daufig : . nifatmpasar swaldyan
Depok, C 2 g, batang@ jau
kawasan i ] < g kangkungdsar

g masih

adar logam
timbal dala 3 iKare ﬁ ) tingginyd asap-asap kendaraan
bermotor. Seperti "fl__o'! pahan bakar kendaraan
bermotor mengandung logam timbal.

Kandungan logam berat tembaga maupun timbal dalam
sampel bervariasi baik yang berasal dari lokasi yang berbeda

maupun pada daun dan batang disebabkan adanya perbedaan

derajat polusi dari setiap lokasi. Faktor lain yang mungkin
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menyebabkan perbedaan kandungan logam-logam tersebut
adalah penggunaan pupuk yang berlebihan, air siraman yang
terpolusi dan interaksi logam-logam dalam tanah yang
kesemuanya menyebabkan kadar logam yang masuk ke dalam

bayam hijau serta kangkung darat menjadi bervariasi. Variasi

kandungan log al pada daun maupun batang
dimg 2 1 tinggi dibandingkan
gan-jaringan yang
anodrganik dan
; udian ke
Y

-’
—

Analisis arsen..., Erika Yutiasari, FMIPA Ul, 2010



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

KESIMPULAN

Cemaran arsen tidak terdeteksi dalam daun, batang bayam hijau dan

daun, batang kangkug an cemaran tembaga dan timbal

terdeteks;j

ing-Tangerang,
k dikonsumsi.

daun dan

hatang kangkung dara ng tidak

ayak unt o} aran logam

gayuran dit awasan
‘an MakananiDesaiemén IKe Republik | :

-

61
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SARAN

Sayur-mayur dan buah-buahan yang dikonsumsi sebaiknya ditanam
pada lokasi yang jauh dari polusi (udara, tanah, dan air) serta perlunya
pengurangan penggunaan pupuk yang berlebihan.

Perlunya penelitian lebih lanjut terhadap kandungan logam berat pada

sayuran ataupun bahan ang dikonsumsi manusia

/.
=
s

ataupun hewag

&
>
<

L ZaS>>
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Serapan
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Gambar 7. Hydride Vapor Generator (HVG)
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Keteranga
a. Q
b.

~

Gambar 10. Microwave digestion system
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Tabel 6
Kuva kalibrasi arsen

Konsentrasi Serapan
(Ppb)
5,01 0,3490
10,02 0,4321
15,03 0,5351
20,04 0,6282

0,7229

-
B

74
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Hasil perhitungan batas deteksi {fggl)zmn batas kuantitasi (LOQ) arsen
Konsentrasi Serapan Vi (y-yi)?

(Ppb) (y)

5,01 0,3490 0,3477 1,69 x 10°
10,02 0.4321 0,4398 593x107°
15,03 0,5351 0,5320 9,61x10°
20,04 0,628 5241 1,68 x 10°
25,05 ) L 4,36 x 10°

30,06

S(y/x)
Vxo

Batas det
Batas k

10°
10:

-
—
>
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Tabel 8
Tabel penetapan kadar arsen dalam daun dan batang bayam hijau

Sampel Serapan Kadar (ppb)
Daun Bayam Swalayan 0,1562 Tidak terdeteksi
0,1679 Tidak terdeteksi
Daun Bayam Tangerang 0,1789 Tidak terdeteksi
0,1881 Tidak terdeteksi

0,1938 Tidak terdeteksi
9:1887 Tidak terdeteksi

Daun Bayam Pulogadugg
48 Tidak terdeteksi
Tidak terdeteksi

Batang B [
, . I idak terdeteksi
. idak terdeteksi
" terdeteksi
' tefdeteksi

- —d
e \d

m

1-7;—'
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Tabel 9
Tabel penetapan kadar arsen dalam
daun dan batang kangkung darat

Sampel Serapan Kadar (ppb)

Daun Kangkung Swalayan 0,1679 Tidak terdeteksi
0,1672 Tidak terdeteksi

0,1886 Tidak terdeteksi
Tidak terdeteksi

Daun Kangkung Tangerang

Tidak terdeteksi
< terdeteksi
Batang Kang erdeteksi
réeteksi

Batang : g oksi
, teg ksi

Daun Kangkung P
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Tabel 10
Data kurva kalibrasi tembaga

Konsentrasi Serapan
(Ppb)
0,2 0,0368
04 0,0799
0,6 0,1208

0,1605
0,2019

-
B

0,8
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Tabel 11
Hasil perhitungan batas deteksi (LOD)
dan batas kuantitasi (LOQ) tembaga

Konsentrasi Serapan Vi (y-yi)?
(ppb) (y)
0,2 0,0368 0,0372 1,6 x 107
0,4 0,0799 0,0787 1,44 x 10
0,6 0,1208 0.1203 2,5x107
0,8 2,25x 10°
1,0 5 x 10°

1,2 0

S(y/x)
Vxo

Batas d
Batas k
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Tabel 12
Hasil uji presisi tembaga

Konsentrasi Serapan Konsentrasi Konsentrasi Simpangan Koefisien

(ppm) Pengukuran Rata-rata Baku Variasi
(ppm) (ppm) (SD) (%)
(KV)
0,2 0,0382 0,2052 0,2039 0,00251 1,23

0,0378 0,204

0,0382
q..
(

0,08 )
BT & A 00341 0,58
A /r
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Tabel 13
Hasil uji perolehan kembali tembaga pada daun bayam

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(ppm) (ppb) (ppb) (ppb) (%)
0,2 0,0385 - - 0,2075 89,40

0,0921 - 0,5023 -

0,0632 0,3168 - -
0,0377 0,2031 91,63

0,0955
0,0668

0,0668
’

705
0,0639
0,2295

‘H‘ 0,2667

0,063 2

Keterangan:

C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar

S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 14
Hasil uji perolehan kembali tembaga pada batang bayam

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(ppm) (PpPb) (Ppb) (Ppb) (%)
0,2 0,0385 - - 0,2075 91,13

0,0726 - 0,3932 -

0,0378  0,2041 - -
0,0377 - - 0,2031 88,97

0,0728

° 1
D I =

93,14

B9,64

9ee o

0,2

0,222 [ e j 190918 88,60
0, 9 1 3 -
0,0381 w - -
Keterangan:
C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar
S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 15
Hasil uji perolehan kembali tembaga pada daun kangkung

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(ppm) (ppb) (ppb) (ppb) (%)
0,2 0,0385 - - 0,2075 89,40
0,1484 - 0,7998 -
0,1242  0,6143 - -
0,0377 - 0,2031 94,04

0,1505
0,1248

()
XV~
[/

o F
9

0,2013
0,1248
0

0,1080 3
0,2295
0,3305

0,1242, uuliiiia? IV 9

1,1279

0 ffnwﬁﬁ 507

| & % 9948y 93,37
‘-’ } ;

Keterangan:

C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar

S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 16
Hasil uji perolehan kembali tembaga pada batang kangkung

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(ppm) (ppb) (ppb) (ppb) (%)
0,2 0,0385 - - 0,2075 92,58
0,1240 - 0,6133 -
0,0846  0,4212 - -
0,0377 - - 0,2031 90,25

0,1167 - -

92,43

89,23

oo 85

o

AT

U, O

0,222 [ ' j 90918 94,93
0,28 1 9 -

0,0705 : v - -

Keterangan:

C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar

S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 17
Hasil penetapan kadar tembaga dalam daun dan batang bayam
Sampel Serapan Kadar Berat Konversi
(ppm)  (gram) (mg/kg)
Daun Bayam Swalayan 0,0661 0,3559  1,0012 3,55

0,0595 0,3209  1,0020 3,20
0,0529 0,2848  1,0022 2,84

Daun Bayam Tangerang

0,1259 0,6289  1,0016 6,28
/ 0,6059  0,9997 6,06
0,6109  1,0008 6,10

Daun Bayam Pulg : " ‘ 93604, 1,0002 3,60
1 ,0018 3,32

0005 3,19

Batang B ‘ 9 3,98
k “\‘ *'/’ } o

3,19

BatafghB ‘\,‘"}. 0,4¢ 0¢ 4,58

4,13
4,44

() 4

Batang.Baya Pulogadung )54 02925 0,9999 2,93
) - 2,83
Ak ) 1,0011 442,85

- ..

B2\

—d
\d
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Tabel 18
Hasil penetapan kadar tembaga dalam daun
dan batang kangkung darat

86

Sampel Serapan Kadar Berat  Konversi
(ppm)  (gram)  (mg/kg)
Daun Kangkung Swalayan 0,1695 0,8422 1,0026 8,40
0,1741 0,8652 1,0010 8,31
0,1675 0,8319 1,0007 8,31
Daun Kangkung Tangerang 4 0,6240 0,9998 6,24
0, 6965 1,0002 6,96
" 1,0015 7,39
Daun Kang 1,0009 6,50
1,018 6,95
5 : ] 1 6,62
: 5,80
5,19
5,55

Analisis arsen..., Erika Yutiasari, FMIPA Ul, 2010
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5,29
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Tabel 19
Kurva kalibrasi timbal

Konsentrasi Serapan
(ppb)
0,25 0,0018
0,50 0,0062
1,00 0,0158
2,00 0,0320
5,00 __ 314

0@

/
=

-
B
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Tabel 20
Hasil perhitungan batas deteksi (LOD)
dan batas kuantitasi (LOQ) timbal

Konsentrasi Serapan Vi (y-yi)?
(Ppb) (y)
0,25 0,0018 0,0023 2,5x107
0,50 0,0062 0,0065 9x10°®
1,00 0,0158 0,0149 8,1x 107
2,00 9x10°®
5,08 6,4 x 107
0 9 x 10

h 8 10°

-
—
>

S(y
La& L Q
p
o

L ZaS>>
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Tabel 21
Hasil uji presisi timbal

Konsentrasi Serapan Konsentrasi Konsentrasi Simpangan Koefisien

(ppm) Pengukuran Rata-rata Baku Variasi
(ppm) (ppm) (SD) (%)
(KV)
0,25 0,0020 0,2765 0,2737 0,0043 1,57

0,0020 0,2765

\m

1,00
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Tabel 22
Hasil uji perolehan kembali daun bayam

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(Ppm) (ppb) (Ppb) (ppb) (%)
0,25 0,0019 - - 0,2682 91,69

0,0037 - 0,5627 -
0,0022 0,3168 - -

o

o

o

=

oo
1

- 0,2554

90 03

90,29
i68¢ [ e ] i0r1252 88,50
U, O h ’ 9
0,0028 ,3628 -
Keterangan:
C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar
S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 23
Hasil uji perolehan kembali batang bayam

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(Ppm) (Ppb) (Ppb) (Ppb) (%)
0,25 0,0019 - - 0,2682 90,12

0,0037 - 0,5627 -

0,0022 0,3168 - -
0,0018 0,2554 89,43

0,0036
0,0024

0,0210
0,002¢&
’

0,0021
0,1667

Nt 0157 —

£ W?.-:*h ¥

0,18
0,1560

, : i ' 0,1252 89,42
0.0021 0,49 b ) -

22 ’
0.280
ﬂ

O ,9938

Keterangan:

C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar

S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 24
Hasil uji perolehan kembali daun kangkung

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(ppm) (ppb) (ppb) (ppb) (%)
0,25 0,0019 - - 0,2682 95,86
0,0038 - 0,5781 -
0,0024  0,3210 - -
0,0018 0,2554 88,37

93,77

D2,78

Keterangan:

C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar

S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 25
Hasil uji perolehan kembali batang kangkung

Konsentrasi Serapan C1 C2 S UPK
(Ppm) (Ppb) (Ppb) (Ppb) (%)
0,25 0,0019 - - 0,2682 91,20

0,0043 - 0,6450 -

0,0030  0,4004 - -
0,0018 - 0,2554 90,56

0,0043
0,00

-

() )
N\
e f

Y a N/
0,0029 ™0 H 8 -
EE8.-,, & .\
ffﬂW’-&h 0.74

200

[ ' % 9282 88,91
0,0029 O, Rt -

0052

0,9938

0,1667

0 15

Keterangan:

C1 = kadar tembaga pada bagian yang tidak ditambahkan standar
C2 = kadar tembaga pada bagian yang ditambahkan standar

S = kadar standar tembaga yang ditambahkan
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Tabel 26
Hasil penetapan kadar timbal dalam daun dan batang bayam
Sampel Serapan Kadar Berat Konversi
(ppm)  (gram) (mg/kg)
Daun Bayam Swalayan 0,0028 0,3628 2,0018 1,81

0,0032 0,4270 2,0026 2,13
0,0023 0,3081  2,0022 1,54

Daun Bayam Tangerang 0,0023 0,3081  2,0011 1,54
0031 0,4137 1,9998 2,07
0,3210  1,9990 1,65

,'o' " 829 2,0024 2,96
2,0012 2,96
2,0016 2,66

Daun Bayamg&8

(82

1,27

ang Bayam Pulogadunt 0028 03628 0009 1,81

027 8636 2 1,79

il i 0iP02F™  0,3588, 2,001148 1,79
k. [

\% 1, X-

e’
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Tabel 27
Hasil penetapan kadar timbal dalam daun dan batang kangkung

Sampel Serapan Kadar Berat Konversi
(ppm)  (gram)  (mg/kg)

Daun Kangkung Swalayan 0,0029 0,3855  2,0026 1,92
0,0030 0,4004  2,0030 2,00
0,0028 0,3628  2,0025 1,81

Daun Kangkung Tangerang 0,0021 0,2809 2,0018 1,40
0,08 0,3168  2,0019 1,58
D81  2,0028 1,54

Daun Kangkung Pulogadtig 00 021 2,66
) ) 2,74
) 2,89

Batang K E 1,79
atang nang i 00 Z/ 2.07
050022 B0 316 0025 1,58

Batang®Wangkung, Pulogadung

Batang Kangk
95003 19022  2,0032
0 D,4134 2:0026
. ¥ F N

-
B
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Lampiran 1
Cara Memperoleh Persamaan Garis Linier

Persamaan garis y = a + bx

Untuk memperoleh nilai a dan b digunakan kuadrat terkecil (least square)

)

-
B
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Lampiran 2
Cara Perhitungan Batas Deteksi dan Batas Kuantitasi

Batas deteksi . LOD = 35(2:/ X)
Batas kuantitasi  : | oQ = 10S(y/x)

b
Dimana :

1. b diperoleh nj a kalibrasi y =

-
—
>

bx + a.

. X '
Contoh :

Persam KUrva Kalibrasi arsen ®ya= 0[0487 2%+ 0,26263

_—
o i
<

k=

Batas deteksi

Batas kuantitasi arsen : Log 4

0524

S(y/x) L

R
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Lampiran 3
Cara Perhitungan Simpangan Baku dan Koefisien Variasi

- X
Rata-rata : x = ZT

Simpangan Baku : SD =

Koefisi = Y
g

- e
o

git'presisj

Ko‘ asi rata-rata ( ¥
SDz:’d 2

4,9653)°
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Lampiran 4
Cara Perhitungan Uji Perolehan Kembali

c2-C1
S

UPK = x100%

C1 = kadar sampel pada bagi ang tidak ditambah standar

C2 = kadar sampé andar

S

Contoh :

Kadar timbe paya _\

Kadar timt ahkanisianda g

Kadar sbg ditagabalkan d
-’
o
Y

Maka,
UPK =0

437 —0,2806 x 10Q%=
2 [ ]

RV

1-7;—'
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' MERCK
Certificate of Analysis :

Lampiran 5
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4 In HND 3
HC754393

el g\ ' 7 g W

Dete pd: ICP - OES
(race® - SRM 3103a)
Accuracy of the meghod: +/- 5 mg/l

Test date (DDM’) b
Minimum shelf I MM,
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AW method: +/~ 2 mg,
Test daw YYYY):
Minimum 5 ife (D.

ity control
This document has been pi IC

Merck KGaA, Frankfurter Stralle 250, 64293 Darmstadt (Germany): +49 6151 72-0 Page 1 of 1
SA-7 Anfo: 19175456 1580025 - 1197860000,000000 V. 992

Analisis arsen..., Erika Yutiasari, FMIPA Ul, 2010



I 103
' MERCK
Specification L

Lampiran 7
Sertifikat analisis standar timbal

http:/icertificates.merck.de

09

()

1. 1160 Le
Det] od: Complexometric fif

(trac g fo NIST_aSRM 682)
Accurt od. +/- 2 mg/l

%

This document has been prid

Co

-
—
\d

a L

,4? ; : Tl \
siramieally and is valid

-7 R\

Merck KGaA, Frankfurter Strae 250, 64293 Darmstadt (Germany): +49 6151 72-0 Page 1 of 1
SA-7 Anfo: 19234740 | 197760000/000000 V. 959

Analisis arsen..., Erika Yutiasari, FMIPA Ul, 2010



	Halaman judul 
	Abstrak 
	Daftar isi 
	Bab I 
	Bab II 
	Bab III 
	Bab IV 
	Bab V 
	Daftar Pustaka 
	Lampiran 



