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Abstrak

Telah dilakukan penetapan kadar timbal, kadmium, dan raksa pada sampel es balok dan sumber air
bahan baku pembuatan es balok yang berasal dari salah satu pabrik di Bandung menggunakan metode
spektrofotometri serapan atom tanpa nyala. Penetapan kadar dilakukan berdasarkan persyaratan air
minum yang terdapat dalam Permenkes Rl No. 492/MENKES/PER/V1/2010. Hasil penelitian
menunj ukkan bahwa cemaran logam terbanyak yaitu es balok dari depot. Kadar timbal tertinggi dalam
es balok berasal dari depot adalah 15,5 ppb dan kadar kadmium tertinggi adalah 11 ppb, sedangkan
kadar timbal tertinggi pada air bahan baku adalah 4,32 ppb dan 5,77 ppb pada es balok, dan kadar
kadmium tertinggi pada air bahan baku adalah 1,85 ppb, dan pada es balok sebesar 0,88 ppb. Kadar
raksatertinggi untuk air bahan baku dan es balok adalah 0,06 ppb. Dari hasil tersebut diketahui bahwa
ketiga logam yang diperiksa tidak melebihi batas yang ditetapkan yaitu 10 ppb untuk timbal, 3 ppb
untuk kadmium, dan 1 ppb untuk raksa.
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Deter mination of Microbe, Lead, Cadmium, and Mercury in I ce Blocks and
in Water for Manufacture

Abstract

The determination of lead, cadmium, and mercury in water for ice block and in ice blocks from ice
block factory in Bandung using flameless atomic absorption spectrophotometric method has been
carried out. The experiments were based on the qualification of drinking water in Regulation of
Ministry of Heath Republic of Indonesia No. 492/MENKES/PER/V1/2010. Results showed that the
highest concentration of lead from different storages was 15.5 ppb and cadmium was 11 ppb, both
were in sample number 11, whereas the highest concentration of lead in water was 4.32 and ice block
was 5.77 ppb and cadmium in water was 1.85 ppb and in ice block was 0.88 ppb, whereas mercury
was 0.06 ppb both in water and ice block. Result showed that the three of metals that was measured
did not exceed the regulations which were 10 ppb for lead, 3 ppb for cadmium, and 1 ppb for mercury.
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Pendahuluan

Es balok adalah hasil pembekuan air
pada suhu di bawah 0 °C. Es balok banyak
digunakan untuk mengawetkan makanan
seperti buah-buahan, daging, serta ikan,
digunakan pada pengolahan makanan serta
minuman, dapat juga dikonsumsi langsung
di dalam minuman.! Es balok digunakan
untuk dikonsumsi langsung, maka air yang
digunakan sebagai bahan baku es balok
haruslah air layak minum.

Air layak minum harus memenuhi
syarat kesehatan yang meliputi persyaratan
mikrobiologi, fisika, kimia, dan radioaktif
seperti yang ditetapkan di dalam Peraturan
Menteri Kesehatan Republik Indonesia
(Permenkes) No. 492/MENKES/PER/VI/
2010 tentang persyaratan kualitas air
minum, bahwa ar minum harus bersih,
tidak berbau serta tidak berasa, dan kadar
maksimum dari logam berat di dalam air
minum Yyang diperbolehkan untuk timbal
adalah 0,01 mg/L, untuk kadmium adalah
0,003 mg/L, dan untuk raksa adalah 0,001
mg/L .2

Logam berat (timbal, kadmium, dan
raksa) jikaterkandung di dalam air minum,
akan terakumulasi di dalam tubuh, dapat
mengakibatkan keracunan pada manusia.
lon dari logam berat akan mendenaturasi
protein atau kation bervalensi banyak
lainnya dari ikatan komplekson dengan
protein, maka akan memengaruhi pusat
katalitik enzim. Keracunan logam berat ini
pada manusia dapat mengakibatkan efek
negatif, yaitu timbulnya kerusakan pada
jaringan, terutama jaringan hati dan ginjal.>

Menurut Peraturan Menteri Kesehatan
Republik Indonesia No. 492/MENKESY
PER/V1/2010 tentang persyaratan kualitas
air minum, air yang akan digunakan untuk
kepentingan umum wajib diuji kualitas
airnya. Begitu juga halnya dengan air yang
digunakan sebagai bahan baku es balok.
Konsumen banyak yang tidak mengetahui
apakah air yang digunakan oleh industri es
balok merupakan air yang layak minum
atau tidak, termasuk kandungan logam
berat yang terdapat di dalamnya apakah

33

telah memenuhi syarat kesehatan pada
Peraturan Menteri Kesehatan Republik
Indonesia N0.492/MENKES/PER/V1/2010
tentang persyaratan kualitas air minum.?

M etode

Alat yang digunakan pada penelitian
ini adalah spektrofotometer serapan atom
dan adat gelas yang biasa digunakan di
laboratorium.

Sampel es balok diambil dari wilayah
Kota Bandung yang dibagi menjadi empat
kuadran dan dari masing-masing kuadran
diambil tiga buah sampel.

Penyigpan sampel untuk parameter
kandungan kadmium dan timbal dilakukan
pengambilan 1 kg es balok lalu dicairkan
hingga suhu 25 °C, lalu dipipet sebanyak
10 mL dimasukkan ke dalam via plastik.
Sedangkan untuk parameter kandungan
raksa, diambil 1 kg es balok dan dicairkan
hingga suhu 25 °C, lau dipipet sebanyak
50 mL, kemudian dimasukkan ke dalam
labu erlenmeyer 100 mL, setelah itu
ditambahkan sebanyak 2,5 mL asam sulfat
96% p.a, 1 mL kalium persulfat 5%, 1 mL
kalium permanganat 5%, dan 2,5 mL asam
nitrat 65%. Labu erlenmeyer yang berisi
bahan uji tersebut kemudian dipanaskan di
atas pelat pemanas pada suhu 70 °C selama
2 jam dan didinginkan.*

Dalam pembuatan kurva baku, terlebih
dahulu larutan baku dibuat. Larutan baku
kadmium dibuat dengan pengenceran pada
larutan kadmium oksida kadar 1000 ppm
hingga diperoleh larutan kadmium oksida
dengan kadar 10 ppb, 20 ppb, 30 ppb, 40
ppb, dan 50 ppb. Serapan masing-masing
larutan diukur.

Larutan baku timbal dibuat dengan cara
pengenceran dari larutan timbal nitrat 1000
ppm hingga diperoleh larutan timbal nitrat
dengan kadar 50 ppb, 60 ppb, 70 ppb, 80
ppb, 90 ppb, dan 100 ppb. Kemudian
serapan dari masing-masing larutan diukur.

Larutan baku raksa dibuat dengan cara
pengenceran dari larutan raksa nitrat 1000
ppm hingga diperoleh larutan raksa nitrat
dengan kadar 0,4 ppb; 0,8 ppb; 1,6 ppb;
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dan 2 ppb kemudian serapan dari masing-
masing larutan diukur.

Selanjutnya penetapan kadar logam
dalam sampel dengan parameter kadmium
dan timbal. Lampu katoda dipasang sesuai
dengan logam yang akan ditetapkan. Pilih
program yang sesuai dengan logam yang
akan ditetapkan, lalu sampel dimasukkan
dalam batang grafit, ditambahkan asam
fosfat 1% berfungsi sebagai modifier.
Instrumen dikondisikan nol. Serapan dan
konsentrasi sampel yang akan ditetapkan
dicatat.

Kemudian dilakukan penetapan kadar
logam dalam sampel dengan parameter
raksa. Lampu katoda raksa dipasang, lalu
dilakukan pengaturan panjang gelombang
maksimum. Pada sampel yang akan diukur
ditambahkan timah diklorida sebanyak 3
mL dikocok. Sampel dimasukkan ke dalam
alat mercury analyser, serta instrumen
dikondisikan nol. Serapan yang diperoleh
dicatat.

Ketelitian merupakan ukuran yang
menunjukkan dergjat kesesuaian antara
hasil uji individual. Cara pengukur melalui
penyebaran hasil individual dari rata-rata
jika prosedur diterapkan secara berulang
pada sampel-sampel yang diambil dari
campuran yang homogen. Ketelitian dari
alat dilakukan dengan mengukur serapan
larutan baku masing-masing logam dengan
replikasi lima kali, kemudian tentukan
serapan rata-rata dan simpangan baku dari
masing-masing logam. Hitung ketelitian
alat dengan persamaan:

Ketelitian alat = 100% X (1_§B)j

Di mana SB adalah ssimpangan baku, dan

Aadalah serapan rata- rata.

Batas deteksi adalah jumlah terkecil
dari analit daam sampel yang dapat
dideteksi, yang masih memberikan respon
signifikan dibandingkan dengan blanko.
Batas deteks ditentukan dengan mengukur
sergpan dari konsentrasi larutan blanko
dengan replikasi pengukuran 10 kali
sehingga diperoleh hasil ratarata dari
pengukuran serta simpangan baku, lau
dihitung dengan persamaan:
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k x B
a

Batas deteks =

Di mana SB adalah ssimpangan baku, k=3,
dan a adalah garis linier (kepekaan arah)
dari kurva antara serapan terhadap
konsentrasi.’

Andisis data digunakan  software
statistik Minitab 6.0 for Windows, dengan
menggunakan rancangan percobaan dua
faktor pada General Linear Model. Jenis
logam dan tempat digunakan sebagai
faktor, kadar sebagai respon. Model ditulis
sebagai berikut:

Yij= ptoi + B+ (o B + &
Di mana Yj merupakan respon berupa
kadar logam pada taraf ke i hingga ke j, pn
adalah rataan umum, a; adalah pengaruh
faktor jenis logam, B adalah pengaruh
faktor jenis tempat, &;j adalah galat.

Hasil

Penetapan ketelitian aat dilakukan
dengan cara mengukur serapan larutan
baku timbal (Pb), kadmium (Cd), dan raksa
(Hg) sebanyak 5 kali. Hasil ketelitian aat
untuk timbal sebesar 99,26%; kadmium
99,78%; dan raksa sebesar 97,14%.

Hasil perhitungan persamaan regres
linier untuk kurva baku memberikan harga
koefisien korelas dengan rentang antara
0,996-0,999 untuk logam timbal; logam
kadmium 0,995-0,999; dan 0,992-1 untuk
logam raksa.

Hasil penetapan kadar logam dari
sampel sampel air bahan baku dapat dilihat
pada Tabel 1 dan hasil penetapan kadar
logam dari sampel es balok ditunjukkan
pada Tabel 2.

Batas deteks ditentukan dengan
mengukur serapan dari konsentrasi larutan
blanko dengan replikasi pengukuran 10
kali sehingga diperoleh hasil ratarata
pengukuran dan simpangan baku. Nilai
batas deteks pada pengukuran timbal
adalah 0,634 ppb, kadmium 0,163 ppb, dan
raksa 0,057 ppb. Perbandingan kadar
logam pada setigp tempat dapat dilihat
pada Gambar 1.



1IPST

Volume 1, Nomor 2, Oktober 2014

Tabel 1 Hasil Penetapan Kadar Logam dari Sampel Air Bahan Baku

Minggu Timbal (Pb) Kadmium (Cd) Raksa (Hg)
i Pipa Pipa Pipa
[ Il Il [ I
| 1 3,45 1,75 1,37 1,44 <0,06 <0,06
2 322 1,85 1,42 1,85 <0,06 <0,06
Il 1 2,63 2,15 1,21 1,07 <0,06 <0,06
2 2,98 1,69 1,36 0,79 0,06 <0,06
1] 1 1,90 1,94 1,29 0,70 <0,06 <0,06
2 1,66 1,87 0,68 0,95 <0,06 <0,06
v 1 2,36 1,62 0,64 0,56 <0,06 <0,06
2 4,32 1,83 0,66 0,68 0,06 <0,06
Pembahasan furnace yang memiliki sensitivitas lebih

Berdasarkan hasil pengujian ketelitian
alat, alat spektrofotometer sergpan atom
graphite furnace yang digunakan memiliki
ketelitian yang baik. Persentase ketelitian
aat yang semakin tinggi (mendekati
100%), menunjukkan tingkat ketelitian
yang semakin baik.

Nilal batas deteksi untuk logam timbal
adalah 0,634 ppb, nilai ini memenunhi
syarat nila batas deteks timbal pada
instrumen spektofotometri serapan atom
graphite furnace yaitu 0,025 ppb.® Nilai
batas deteksi untuk logam kadmium adalah
0,163 ppb, nilai ini memenuhi syarat nilai
batas deteks kadmium pada dat
spektofotometri seragpan atom graphite
furnace yaitu 0,00036 ppb.° Nilai batas
deteksi untuk logam raksa adalah 0,057
ppb, nilai tersebut memenuhi syarat dari
nila batas deteks raksa pada instrumen

spektofotometri seragpan atom graphite
furnace yaitu 0,04 ppb.°

Pengukuran sampel ini  dilakukan
dengan  menggunakan  instrumentasi

spektrofotometer serapan atom graphite

tinggi daripada spektrofotometer serapan
atlom dengan nyala, karena pengukuran
sampel dilakukan dalam satu  waktu,
sedangkan spektrofotometer serapan atom
dengan nyala di mana pengukuran sampel
dilakukan selama proses penyemprotan
sampel ke dalam nyala hingga didapatkan
serapan yang tetap.’

Sengitivitas dari alat spektrofotometer
seragpan atom graphite furnace berkurang
dengan bertambahnya pemakaian batang
grafit karena lapisan pirolisis dari batang
grafit akan terlepas secara perlahan akibat
pemanasan pada suhu yang tinggi sehingga
atom-atom lain dapat masuk ke dalam
batang grafit.?

Modifier yang ditambahkan pada
penetapan kadar timbal dan kadmium
adalah asam fosfat 1%, dimaksudkan untuk
Meningkatkan suhu pada atomisasi puncak
dan hasil penelitian diketahui bahwa suhu
pada atomisasi puncak untuk logam timbal
dan kadmium meningkat. Suhu logam
timbal pada atomisasi puncak meningkat
dari suhu 800 °C menjadi 940 °C dengan
penambahan modifier. Modifier juga dapat

Tabel 2 Hasil Penetapan Kadar Logam dari Sampel Es Balok

Pengambilan ke- Timbal (Pb) Kadmium (Cd) Raksa (Hg)
Es Es Es
I 1 I 1 I I
I 1 2,76 3,17 0,88 0,12 0,06 0,06
2 3,92 3,80 0,70 0,16 0,06 <0,06
Rata-rata 3,34 3,49 0,79 0,14 0,06 0,06
i 1 4,98 3,14 0,28 0,44 0,06 0,06
2 577 4,15 0,36 0,29 0,06 0,06
Rata-rata 5,38 3,65 0,32 0,37 0,06 0,06
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Gambar 1 Perbandingan Kadar Logam pada Setiap Tempat

berperan untuk mengurangi volatilitas dari
timbal dan kadmium agar dapat dihasilkan
puncak atomisasi tunggal.

Untuk beberapa logam yang memiliki
sfat volatilitas, maka perlu dilakukan
modifikasi secara kimia dengan cara
penambahan modifier untuk menghindari
timbulnya serapan atomik dan non-atomik
yang berulang dengan cara menggeser
suhu atomisasi ke suhu yang lebih tinggi,
meminimalkan zat-zat nonatomik sebelum
proses atomisasi, dengan meningkatkan
proses pengabuan, meningkatkan sifat
sensitivitas analisis karena puncak yang
muncul adalah puncak tungga yang tagjam
bukan puncak lebar yang merupakan hasil
dari dekomposis dan atomisas dari
spesies molekul yang berbeda di daam
sampe .

Terhadap hasil kadar yang didapat dari
penetapan kadar dengan menggunakan alat
spektrofotometer sergpan atom graphite
furnace dan mercury analyzer unit, lalu
dilakukan anadlisis statistik menggunakan
rancangan percobaan dua faktor pada
General Linear Model dengan software
statistik Minitab 6.0 for Windows dan uji
lanjut Tukey dengan SPSSVersion 11.

Berdasarkan hasil pengujian statistik
menggunakan ANAVA, dengan Hyp bahwa
tidak terdapat perbedaan kadar yang nyata
dari logam karena adanya interaks jenis
logam dan tempat, serta hipotesa alternatif
(H1) bahwa terdapat perbedaan kadar yang
nyata dari logam karena adanya interaksi
jenis logam dan waktu. Dari perhitungan
diperoleh nilai taraf signifikan sebesar
0,000. Dengan mengambil nilai 0=0,05,
maka nilai signifikansi 0,000<0=0,05 yang
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menyebabkan H, ditolak, berarti bahwa
peneliti memiliki keyakinan 95% terdapat
perbedaan kadar yang nyata dari masing-
masing logam karena adanya interaksi
jenislogam dan tempat.

Dari perhitungan pada jenis logam,
didapatkan nilai taraf signifikan sebesar
0,000. Dengan mengambil nilai 0=0,05,
maka nilai signifikansi 0,000<a=0,05 yang
menyebabkan Hy ditolak, berarti bahwa
peneliti memiliki keyakinan 95% terdapat
perbedaan kadar yang nyata antara masing-
masing jenis logam, artinya bahwa logam
timbal, kadmium dan raksa memiliki kadar
yang tidak sama. Jika dilakukan pengujian
lanjutan dengan uji Tukey maka dapat
diketahui ketiga jenis logam tersebut yaitu
timbal, kadmium dan raksa memiliki kadar
yang berbeda, berikut hasil uji Tukey untuk
jenislogam terhadap kadarnya.

Berdasarkan analisis dari varian tempat
pengambilan sampel, nila taraf signifikan
sebesar 0,000. Dengan nilai 0=0,05, maka
nilai signifikansi 0,000<0=0,05 yang akan
menyebabkan Hy ditolak, berarti bahwa
peneliti memiliki keyakinan 95% terdapat
perbedaan kadar yang nyata dari masing-
masing logam setiap tempat pengambilan
sampel (depot es balok).

Dari Gambar 1, terlihat bahwa rata-rata
kadar tertinggi logam timbal, kadmium,
dan raksa terdapat pada sampel es balok
yang berasal dari depot es balok yang telah
diteliti sebelumnya, yaitu masing-masing
sebesar 15,5 ppb untuk logam timbal, 11
ppb logam kadmium, dan 0,145 ppb logam
raksa. Kadar tertinggi untuk air bahan baku
sebesar 4,32 untuk logam timbal, 1,85 ppb
untuk logam kadmium, dan 0,065 ppb
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untuk logam raksa, sedangkan yang pada
sample es balok yang berasal dari pabrik
kadar tertinggi untuk logam timbal sebesar
5,77 ppb, 0,88 ppb untuk logam kadmium,
dan 0,006 ppb untuk logam raksa.

Hal ini menunjukkan bahwa kadar
sampel es balok yang berasal dari depot es
balok yang telah diteliti sebelumnya lebih
tinggi dari sampel yang berasal dari pabrik
es dan air sebagai bahan bakunya. Artinya,
kontaminasi diduga berasal dari udara pada
saat es tersebut didistribusikan, dan juga
pada saat kondisi penyimpanan es balok di
masing-masing depot es bal ok.

Perbedaan yang utama dari metode
spektrofotometri serapan atom tanpa nyala
adalah pada proses pengukuran sampel.
Pada atomisasi tanpa nyala, sampel diukur
pada satu waktu, sedangkan pada atomisasi
dengan nyala kondis di mana sampel
dimasukkan secara terus-menerus, serta
pengukuran sampel dilakukan selama
selang waktu pemasukkan sampel. Metode
spektrofotometri serapan atom tanpa nyala
menggunakan batang grafit merupakan
tempat pemasukkan sampel yang akan
ditentukan. '

Simpulan

Dari hasil penelitian terhadap sampel
air bahan baku dan es balok yang berasal
dari pabrik es balok di Kota Bandung,
sebagai salah satu kemungkinan sumber
cemaran logam timbal, kadmium, dan
raksa pada es balok yang berasal dari depot
es balok. Didapatkan hasil kadar timbal
tertinggi dalam air bahan baku adalah 4,32
ppb dan apada es balok sebesar 5,77 ppb,
sedangkan kadar kadmium tertinggi adalah
0,06 ppb. Seluruh kadar logam berat dalam
sampel air bahan baku dan es balok yang
berasal dari pabrik es balok, berada di
bawah kadar es balok yang berasal dari
depot es balok.

Berdasarkan Permenkes Rl No0.492/
MENKES/PER/V1/2010 kandungan rata-
rata timbal, raksa dan kadmium pada
seluruh sampel air bahan baku dan es
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balok di pabrik tidak melebihi batas yang
telah ditetapkan.
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