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ABSTRAK

PENENTUAN KANDUNGAN LOGAM BERAT MERKURI (Hg),
KADMIUM (Cd), DAN KROMIUM (Cr) PADA SEDIMEN DI PERAIRAN

LAMPUNG SELATAN SECARA
SPEKTROFOTOMETRI SERAPAN ATOM

Oleh

RIZA UMAMI

Telah dilakukan penelitian penentuan kandungan logam berat merkuri (Hg),
kadmium (Cd), dan kromium (Cr) pada sedimen di perairan Lampung Selatan
pada tiga lokasi yaitu PT. Bukit Asam, Katibung dan Sebalang. Kandungan logam
berat tersebut ditentukan mengunakan metode Spektrofotometri Serapan Atom
(SSA) dengan empat parameter validasi metode yaitu linearitas, batas deteksi dan
batas kuantifikasi, akurasi dan presisi. Hasil analisis menunjukkan bahwa
kandungan logam berat Hg pada ketiga lokasi secara berturut-turut yaitu 1,4648
ppm, 1,0566 ppm, dan 1,3102 ppm. Kandungan logam berat Cd pada ketiga lokasi
secara berturut-turut yaitu 10,1092 ppm, 6,7553 ppm dan 8,6303 ppm. Kandungan
logam Cr pada ketiga lokasi secara berturut-turut yaitu 25,8332 ppm, 12,0288
ppm dan 14,4201 ppm. Konsentrasi logam Hg dan Cd sudah diatas baku mutu,
sedangkan logam Cr berada di bawah baku mutu yang di tetapkan oleh National
Sediment Quality Survey USEPA. Metode validasi menunjukkan nilai yang sesuai
dengan keberterimaan AOAC yaitu untuk linearitas yang diperoleh dari nilai
koefisien korelasi, pada ketiga logam yaitu Hg = 0,998, Cd = 1 dan Cr = 1. Nilai
LoD logam Hg, Cd dan Cr secara berturut-turut yaitu 1,7830 ppb, 0,8149 ppm dan
0,2157 ppm. Nilai LoQ dari logam Hg, Cd dan Cr secara berturut-turut yaitu
5,9432 ppb, 2,7163 ppm dan 0,7190 ppm. Rerata akurasi yang diperoleh dari %
recovery untuk logam Hg 101,6319%, Cd 100,8920%, dan Cr 100,1449%. Nilai
presisi yang ditunjukkan oleh % RSD untuk Hg 0,10–0,60%, Cd 1,58-4,30% dan
Cr 1,90-5,77%.

Kata kunci : Logam berat, sedimen, Hg, Cd, Cr, Spektrofotometri Serapan Atom



ABSTRACT

DETERMINATION OF HEAVY METALS OF MERCURY (Hg),
CADMIUM (Cd), AND CHROMIUM (Cr) IN SEDIMENTS FROM

THE COASTAL OF  SOUTH LAMPUNG USING
ATOMIC ABSORPTION SPECTROPHOTOMETRY (AAS) METHOD

Oleh

RIZA UMAMI

Research on determination of heavy metal of mercury (Hg), cadmium (Cd), and
chromium (Cr) in sediments from the coastal of South Lampung at three locations
:PT Bukit Asam, Katibung and Sebalang have been done. The heavy metal was
determined using the Atomic Absorption Spectrophotometry (AAS) method with
four validation method parameters : linearity, limit of detection (LoD) and limit of
quantification (LoQ), accuracy and precision. The results showed that Hg
concentration in the three locations was 1.4648 ppm, 1.0566 ppm and 1.3102
ppm, respectively. The Cd concentration in all three locations was 10.1092 ppm,
6.7553 ppm and 8.6303 ppm. The Cr concentration in the three locations was
25.8332 ppm, 12.0288 ppm and 14.4201 ppm. The concentration of the Hg and
Cd is above the quality standard of The National Sediment Quality Survey USEPA
otherwise the concentration of the Cr is below the quality standard. Validation
method was accepted to The AOAC standard with the linearity obtained from the
correlation coefficient value of each metal are0.998 inHg, 1 for the Cd and 1 for
Cr. LoD of Hg, Cd and Cr were 1.7830 ppb, 0.8149 ppm and 0.2157 ppm. LoQ of
Hg, Cd and Cr metals were 5.9432 ppb, 2.7163 ppm and 0.7190 ppm respectively.
The accuracy obtained from the recovery, is 101.6319% for Hg, 100.8890% for
Cd, and 100.1449% for Cr. The precision obtained from RSD is 0.10-0.60% for
Hg, 1.58-4.30% for the Cd and 1.90-5.77% for Cr.

Keywords : Heavy metal, sediment, Hg, Cd, Cr, Atomic Absorption
Spectrophotometry
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I. PENDAHULUAN

A.  Latar Belakang

Provinsi Lampung meliputi area daratan seluas 35.288,35 km2, termasuk

pulau-pulau yang terletak pada bagian paling ujung tenggara Pulau Sumatera dan

dibatasi oleh Provinsi Sumatera Selatan dan Bengkulu di sebelah utara, Selat

Sunda di sebelah selatan, Laut Jawa di sebelah timur, dan Samudra Indonesia di

sebelah barat. Provinsi Lampung dengan ibukota Bandar Lampung yang

merupakan gabungan dari kota kembar Tanjung Karang dan Teluk Betung

memiliki wilayah yang relatif luas dan menyimpan potensi laut yang tinggi.

(Anonim I, 2015).

Kabupaten Lampung Selatan adalah salah satu dari 15 kabupaten di Provinsi

Lampung, ibukota kabupaten ini terletak di Kalianda. Kabupaten Lampung

Selatan memiliki luas wilayah 2.109,74 km² dan berpenduduk sebanyak kurang

lebih 972.579 jiwa. Perairan laut Kabupaten Lampung Selatan merupakan jalur

transportasi laut utama menghubungkan Pulau Sumatera dan Jawa. Pelabuhan

utamanya yaitu pelabuhan Bakauheni dan pelabuhan Panjang serta pelabuhan

untuk para kapal nelayan bersandar yaitu pelabuhan pasar ikan Teluk Betung,

Tarahan dan Kalianda. Wilayah Kabupaten Lampung Selatan mempunyai
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beberapa kawasan industri seperti Bakauheni, Tanjung Bintang, Katibung dan

Tarahan (Nuri, 2009).

Beberapa industri yang terdapat di sekitar perairan Lampung Selatan diantaranya

industri pengolahan makan, industri kimia, industri minyak, industri pariwisata,

PLTU dan industri batu bara. Selain itu di pesisir Lampung Selatan terdapat

pemukiman padat penduduk yang memanfaatkan aliran sungai sebagai saluran

pembuangan limbah rumah tangga. Pembuangan limbah rumah tangga di saluran

sungai mengakibatkan penurunan kualitas air bagi ekosistem di perairan yang

disebabkan oleh limbah yang mengandung logam berat. Pencemaran logam berat

di perairan yang berdekatan dengan industri berat seperti galangan kapal, PLTU,

dan pelabuhan diduga lebih tinggi dibandingkan dengan perairan yang tidak

berdekatan dengan industri berat. Hal ini disebabkan senyawa logam berat banyak

digunakan dalam industri tersebut sebagai bahan baku, katalisator, fungisida

maupun bahan tambahan lainnya ( Murtini dkk., 2006).

Logam berat merupakan klasifikasi untuk logam yang menimbulkan toksisitas

(Duffus, 2002). Logam berat dalam toksikologi dibagi atas dua jenis yaitu logam

berat esensial yaitu logam berat yang dalam jumlah tertentu dibutuhkan oleh

organisme hidup, tetapi dalam jumlah yang berlebihan menimbulkan efek racun,

seperti Zn, Cu, Fe, Co, dan Mn. Logam berat non esensial, keberadaannya dalam

tubuh tidak diketahui manfaatnya atau bersifat racun, seperti Hg, Cd, Pb, dan Cr

(Widowati dkk., 2008). Logam berat Hg, Cd dan Cr merupakan logam berat yang

umumnya mempunyai sumber pencemar yang banyak di lingkungan sebagai

akibat dari aktivitas manusia (Widowati dkk., 2015).
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Logam berat kadmium banyak digunakan dalam industri baterai, cat, plastik, serta

bahan bakar fosil, sedangkan logam berat kromium banyak digunakan dalam

industri tekstil, stainlees steel serta pewarna dan cat. Penelitian Widowati dkk.

(2015) menyebutkan nilai rata–rata konsentrasi Cd di Sungai Belau Lampung

adalah 0,015 mg/L. Angka tersebut telah melebihi baku mutu yang dikeluarkan

Kementerian Lingkungan Hidup No. 51 Tahun 2004 untuk biota laut yaitu 0,001

mg/L. Penelitian Rinawati dkk. (2008) menyebutkan bahwa konsentrasi logam Cr

pada sedimen sungai Kuripan Lampung yaitu 0,0421 mg/L, konsentrasi tersebut

juga melebihi baku mutu yang dikeluarkan Kementerian Lingkungan Hidup No.

51 Tahun 2004 yaitu 0,002 mg/L. Penelitian Tugiyono (2007), menyebutkan

konsetrasi logam Hg pada sedimen di Sungai Way Lunik-Kuala yaitu 0,001 mg/L,

konsentrasi tersebut masih berada di bawah baku mutu. Logam berat merkuri

banyak digunakan oleh pabrik-pabrik industri seperti alat listrik, cat, instrumen,

katalis, pertanian, peralatan kedokteran gigi, dan farmasi. Merkuri digunakan

dalam alat-alat listrik seperti lampu untuk penerangan. Merkuri juga digunakan

dalam pembuatan baterai, karena baterai dengan bahan merkuri memiliki daya

tahan yang lama dan kelembaban yang tinggi. Sebagian besar merkuri di alam

dihasilkan oleh sisa-sisa atau limbah industri. Semua bentuk merkuri, baik dalam

bentuk unsur, gas maupun dalam bentuk garam merkuri organik adalah beracun

(Alfian, 2006).

Keracunan logam berat dapat merusak sistem saraf pusat, mengganggu komposisi

darah, paru-paru, ginjal, hati dan organ-organ vital lainnya. Kandungan logam

berat yang menumpuk pada air laut dan sedimen akan masuk ke dalam sistem

rantai makanan dan berpengaruh pada kehidupan organisme (Said dkk., 2009).
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Logam berat menjadi berbahaya disebabkan oleh proses bioakumulasi.

Bioakumulasi berarti peningkatkan konsentrasi unsur kimia tersebut dalam tubuh

makhluk hidup sesuai dengan piramida rantai makanan. Logam berat dapat

terakumulasi melalui rantai makanan, semakin tinggi tingkat rantai makanan yang

ditempati oleh suatu organisme, akumulasi logam berat di dalam tubuhnya  juga

semakin bertambah. Dengan demikian manusia yang merupakan konsumen

puncak tertinggi akan mengalami proses bioakumulasi logam berat yang besar di

dalam tubuhnya (Hananingtyas, 2017).

Melihat penelitian yang telah dilakukan pada beberapa sungai di Lampung tentang

tingginya kandungan logam berat Hg, Cd, dan Cr pada makhluk hidup dan

lingkungan di sekitarnya yang melebihi baku mutu Kementerian Lingkungan

Hidup, maka perlu dilakukan penelitian pada perairan laut Lampung Selatan

untuk mengetahui tingkat pencemaran logam-logam tersebut. Logam berat seperti

Hg, Cd dan Cr pada sedimen laut tersebut dapat dianalisis dengan menggunakan

Spektrofotometer Serapan Atom (SSA). Alat ini dapat digunakan untuk

menentukan konsentrasi suatu senyawa dimana Spektrofotometer Serapan Atom

(SSA) ini memiliki sensivitas dan selektivitas yang tinggi.

B.  Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Menentukan kandungan logam berat merkuri (Hg), kromium (Cr), dan

kadmium (Cd) pada sedimen laut di wilayah sekitar perairan
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PT Bukit Asam, PLTU Tarahan dan pantai Sebalang Tarahan, Lampung

Selatan dengan menggunakan metode Spektrofotometer Serapan Atom

(SSA).

2. Membandingkan tingkat pencemaran logam berat merkuri (Hg), kromium

(Cr), dan kadmium (Cd) pada sedimen laut di wilayah sekitar perairan PT

Bukit Asam, PLTU Tarahan dan pantai Sebalang Tarahan, Lampung Selatan

dengan baku mutu yang ditetapkan oleh National Sediment Quality Survey

USEPA.

3. Memvalidasi metode analisis logam merkuri (Hg), kadmium (Cd), dan

kromium (Cr) dengan menggunakan metode Spektrofotometer Serapan Atom

(SSA) yang meliputi : Limit Deteksi atau Limit of Detection (LoD) dan Limit

Kuantifikasi atau Limit of Quantification (LoQ), Presisi, Akurasi, dan

Linieritas.

C. Manfaat Penelitian

Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi tentang tingkat

pencemaran logam berat merkuri (Hg), kromium (Cr), dan kadmium (Cd) di

perairan Kabupaten Lampung Selatan, sehingga dapat dijadikan masukan bagi

pemerintah daerah, pihak industri dan masyarakat dalam mengelola kegiatan

industri yang berwawasan lingkungan.



II.  TINJAUAN PUSTAKA

A. Geografi Provinsi Lampung

Teluk Lampung merupakan salah satu dari dua teluk di ujung paling selatan pulau

Sumatera, Kota Bandar Lampung terletak pada pangkal teluk, dan bagian mulut

teluk (arah selatan-tenggara) berhadapan langsung dengan Selat Sunda yang

merupakan perairan penghubung antara Laut Jawa di sebelah utara dan Samudera

Hindia di selatan.  Pesisir Teluk Lampung meliputi daratan dan perairan, dengan

posisi geografis terletak antara 104o56’-105o45’ BT dan 5o25’-5o59’ LS.

Luas total wilayah daratan adalah 127.902 Ha dan luas perairan adalah

161.178 Ha (Helfinalis, 2000).

Aliran sungai yang membawa sedimen tersuspensi dari daratan akan bermuara di

Teluk Lampung. Konsentrasi sedimen tersuspensi pada saat pasang lebih kecil

dari pada saat surut. Saat pasang, pergerakan massa air dari arah laut menuju ke

bagian dalam teluk, massa air ini akan membawa sedimen tersuspensi dari arah

laut ke bagian dalam teluk. Saat pasang aliran massa air yang membawa sedimen

tersuspensi yang berasal dari sungai akan tertahan oleh pergerakan massa air yang

berasal dari arah laut, hal ini menyebabkan kecepatan aliran sungai akan menjadi

pelan, sehingga kemampuan air untuk membawa sedimen menjadi berkurang,
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akibatnya pengendapan tidak terjadi pada daerah teluk, melainkan akan

mengendap di badan sungai (Nursusty, 2013).

Pesisir Kabupaten Lampung Selatan membentang dari muara Way Sekampung di

Kecamatan Sragi hingga Desa Bawang di Kecamatan Punduh Pidada. Peta

Kabupaten Lampung Selatan dapat dilihat pada Gambar 1. Pesisir Kabupaten

Lampung Selatan terletak di bagian utara dari Teluk Lampung, sehingga

ekosistem di daerah ini dipengaruhi oleh laut dan gunung (Hariyanto, 2007).

Perairan laut Kabupaten Lampung Selatan merupakan jalur transportasi laut

utama yang menghubungkan pulau Sumatera dan Jawa. Kondisi ini tentunya akan

sangat mempengaruhi kualitas air di wilayah pesisir dan laut kabupaten Lampung

Selatan.  Adanya kegiatan pertambakan di sebagian wilayah pesisir Kabupaten

Lampung Selatan juga turut menurunkan kualitas air laut yang ada. Hal lain yang

menjadi permasalahan adalah masyarakat pesisir terbiasa membuang limbah

domestik atau limbah rumah tangga ke tepian pantai (Nuri, 2009).

Gambar 1. Peta Lampung Selatan (Anonim, 2017).
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B. Pencemaran

Berdasarkan Undang-Undang No. 32 tahun 2009 pengertian pencemaran

lingkungan hidup adalah masuk atau dimasukkannya makhluk hidup, zat, energi,

dan atau komponen lain ke dalam lingkungan hidup oleh kegiatan manusia

sehingga melampaui baku mutu lingkungan hidup yang telah ditetapkan.

Wilayah pesisir sangat rentan terhadap adanya pencemaran, hal tersebut

dikarenakan wilayah pesisir merupakan tempat bermuaranya sungai-sungai yang

berasal dari wilayah daratan. Berbagai macam limbah yang masuk, baik limbah

padat maupun cair yang berasal dari daratan mengakibatkan wilayah pesisir

sebagai tempat terakumulasinya berbagai macam limbah. Selain itu, masyarakat

di sekitar pesisir sering memanfaatkan pesisir sebagai tempat pembuangan

sampah. Hal tersebut mengakibatkan semakin menumpuknya sampah padat

khususnya di dekat daerah pemukiman, yaitu permukiman yang membelakangi

pantai (Simbolon, 2016).

Sanusi (2006) mendefinisikan pencemaran laut menimbulkan kerusakan pada

lingkungan laut, kehidupan di laut, mengganggu aktivitas di laut (usaha

penangkapan, budidaya, alur pelayaran) serta secara visual mereduksi keindahan

(estetika), dikarenakan masuknya zat-zat (substansi) atau energi ke dalam

lingkungan laut dan estuari baik langsung maupun tidak langsung, akibat adanya

kegiatan manusia. Sifat toksik dan persistensi dari polutan yang masuk ke laut

selain tergantung pada karakter fisik dan kimianya juga dari faktor lingkungan

lautnya, yakni :
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1. Kemantapan ekosistem (constancy); terkait dengan besar kecilnya pengaruh

perubahan;

2. Persistensi ekosistem (persistent); terkait dengan lamanya waktu untuk

kelangsungan proses-proses normal ekosistem;

3. Kelembaman ekosistem (inertia); terkait dengan kemampuan bertahan

terhadap gangguan eksternal;

4. Elastisitas ekosistem (elasticity); terkait dengan kekenyalan/kemampuan

ekosistem untuk kembali ke keadaan semula setelah mengalami gangguan;

5. Amplitudo ekosistem (amplitude); terkait dengan besarnya skala gangguan

namun daya pulih (recovery) masih memungkinkan.

Pencemaran memerlukan penilaian yang subjektif. Pencemaran bahan organik

dapat menyebabkan terjadinya peningkatan konsentrasi unsur hara yang sangat

dibutuhkan oleh tanaman di dalam air. Satu sisi adalah sisi positif, yaitu berupa

terjadinya peningkatan kesuburan perairan yang berarti pula peningkatan potensi

guna perairan. Di sisi lain, dampak buruk dari peningkatan unsur hara akan

menganggu keseimbangan ekosistem perairan dan memerlukan penanganan yang

serius ( Murtini dkk., 2006).

Sumber pencemaran dapat dibagi menjadi dua, bersumber pada lokasi tertentu

(point source) dan yang sumbernya tersebar (non point/diffuse source).

Dampak yang ditimbulkan point source dapat ditentukan berdasarkan

karakteristik spasial kualitas air. Volume pencemar dari point source biasanya

relatif tetap. Sumber nonpoint source dapat berupa point source dalam jumlah

yang banyak. Misalnya luapan dari daerah pertanian yang mengandung pestisida
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dan pupuk, luapan dari daerah pemukiman (domestik), dan luapan dari daerah

perkotaan (Effendi, 2003).

C. Sedimen

Sedimen merupakan partikel batuan, mineral, atau bahan organik yang

terbentuk akibat proses pengendapan melalui perantara angin, air atau es

(Gray dan Elliot, 2009).  Berdasarkan laporan Emerson dan Hedges (2008)

menunjukkan bahwa kecepatan sedimentasi bahan organik sangat dipengaruhi

oleh kandungan dalam bahan organik itu sendiri. Bahan organik yang

mengandung mineral akan lebih cepat tersedimentasi dibandingkan bahan organik

yang tidak mengandung mineral.

Sedimen yang merupakan kumpulan hasil rombakan batuan sekitarnya akan

mempunyai kandungan logam berat yang ditentukan oleh mineralogi batuan asal.

Daerah yang dipengaruhi oleh aktifitas manusia, akan memiliki kandungan logam

berat yang terekam dalam sedimen yang terdiri atas geokimia alami. Kondisi ini

merupakan input kontaminan logam berat masih cenderung dari darat (Arifin dan

Fadhlina, 2009). Secara umum kadar logam berat diperairan dapat membahayakan

kehidupan biota laut. Adanya akumulasi logam berat dalam sedimen dapat

menimbulkan akumulasi pada tubuh biota yang hidup dan mencari makan di

dalam air maupun di sekitar sedimen atau dasar perairan, dan akan mencemari

kehidupan biota laut, yang pada gilirannya akan berbahaya bagi manusia yang

mengkonsumsinya.

Kandungan logam berat dalam sedimen berkaitan dengan ukuran butiran

sedimen dimana konsentrasi logam berat tinggi terdapat pada sedimen yang
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memiliki ukuran partikel lebih halus dibandingkan dengan sedimen kasar.

Fraksi sedimen halus memiliki area permukaan yang luas dan relatif tingginya

gaya elektrostatis dari permukaan partikel tersebut (Situmorang dkk., 2010).

Faktor lainnya yang mempengaruhi pengendapan sedimen adalah mekanisme

transport material sedimen yang akan menentukan variasi pengendapan yang

terjadi (Rachman, 2008).

D. Pencemaran Air

Pencemaran air adalah penurunan kualitas air sehingga air tersebut tidak/kurang

memenuhi syarat atau bahkan menggangu pemanfaatan. Menurut Organisasi

Kesehatan Dunia (WHO), air dinyatakan tercemar apabila terjadi perubahan

komposisi atau keadaan kandungannya sebagai akibat kegiatan manusia secara

langsung atau tidak langsung, sehingga air tersebut tidak atau kurang sesuai

dengan fungsi atau tujuan pemanfaatan asalnya. Air yang mengalami polusi

memiliki ciri-ciri yang sangat bervariasi tergantung dari jenis air dan polutannya

atau komponen yang mengakibatkan polusi. Contoh air yang mengalami polusi

adalah biota air akan berkurang pada air sungai yang terpolusi logam berat, bau

yang menyengat yang timbul ada pantai dan laut, sungai dan danau yang terpolusi.

Tanda-tanda polusi air yang berbeda ini disebabkan oleh sumber dan jenis polutan

yang berbeda - beda. Polutan air dapat dikelompokkan berdasarkan sifatnya

menjadi 6 yaitu padatan, bahan buangan yang membutuhkan oksigen,

mikroorganisme, komponen organik sintetik, nutrien tanaman dan minyak

(Agusnar, 2007).
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Peraturan Pemerintah Republik Indonesia Nomor 82 Tahun 2001 mendefinisikan

tentang pengelolaan kualitas air dan pengendalian pencemaran air bahwa ,

pencemaran air diindikasikan dengan turunnya kualitas air sampai pada tingkat

konsentrasi tertentu yang menyebabkan air tidak dapat berfungsi sesuai dengan

peruntukannya. Tingkat konsentrasi tertentu yang dimaksud dalam peraturan

pemerintah di atas adalah baku mutu air yang ditetapkan dan berfungsi sebagai

tolak ukur untuk menentukan telah terjadinya pencemaran air. Penetapan baku

mutu air selain didasarkan pada peruntukan (designated beneficial water uses),

juga didasarkan pada kondisi nyata kualitas air yang mungkin berada antara satu

daerah dengan daerah lainnya.

Penyebab pencemaran di wilayah pesisir umumnya adalah pemusatan penduduk,

pariwisata dan industrialisasi di wilayah tersebut. Kondisi perairan Teluk

Lampung berada pada status kondisi baik sampai tercemar ringan. Kondisi

perairan Teluk Lampung pada saat ini memang masih terbilang sangat baik, tetapi

kondisi ini harus terus dievaluasi. Hal ini terkait dengan tingkat aktivitas yang

terus bertambah baik dari segi kuantitas maupun kualitas. Untuk kegiatan

pelabuhan sendiri, terlihat adanya peningkatan aktivitas dari waktu ke waktu.

Kecenderungan peningkatan ini akan mengakibatkan berbagai dampak bagi

lingkungan perairan sekitar yang sangat berpotensi untuk mengakibatkan

pencemaran (Tugiyono dkk., 2015).

E. Logam Berat

Logam berat adalah semua jenis logam yang mempunyai berat jenis lebih besar

atau sama dengan 5 g/cm3. Logam berat dicirikan sebagai unsur yang merupakan
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konduktor yang baik, mudah ditempa, toksik, mempunyai nomor atom 22 - 92 dan

terletak pada periode III dan IV dalam sistem periodik unsur kimia (Cotton dan

Wilkinson, 1986). Logam berat dalam toksikologi dibagi atas dua jenis yaitu

logam berat esensial yaitu logam berat yang dalam jumlah tertentu dibutuhkan

oleh organisme hidup, tetapi dalam jumlah yang berlebihan menimbulkan efek

racun, seperti Zn, Cu, Fe, Co, dan Mn. Logam berat non esensial, keberadaannya

dalam tubuh tidak diketahui manfaatnya atau bersifat racun, seperti Hg, Cd, Pb,

dan Cr (Widowati dkk., 2008). Logam berat ini dapat menimbulkan efek

kesehatan bagi manusia tergantung pada bagian mana logam berat tersebut terikat

dalam tubuh. Daya racun yang dimiliki akan bekerja sebagai penghalang kerja

enzim, sehingga proses metabolisme tubuh terputus. Lebih jauh lagi, logam berat

ini akan bertindak sebagai penyebab alergi, mutagen, teratogen atau karsinogen

bagi manusia (Khasanah, 2009).

Logam berat banyak digunakan sebagai bahan baku maupun media penolong

dalam berbagai jenis industri. Masuknya limbah ini ke perairan laut dapat

mengurangi kualitas perairan dan menimbulkan pencemaran.

Selain mengubah kualitas perairan, logam berat yang terendapkan bersama

dengan sedimen juga dapat menyebabkan transfer bahan kimia beracun dari

sedimen ke organisme (Zuraida, 2010). Logam berat merupakan klasifikasi untuk

logam yang menimbulkan toksisitas (Duffus, 2002). Keracunan logam berat dapat

merusak sistem saraf pusat, mengganggu komposisi darah, paru-paru, ginjal, hati

dan organ-organ vital lainnya. Kandungan logam berat yang menumpuk pada air

laut dan sedimen akan masuk ke dalam sistem rantai makanan dan berpengaruh

pada kehidupan organisme (Said dkk., 2009). Secara alami, dalam konsentrasi
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tertentu, logam berat dibutuhkan oleh makhluk hidup sebagai kofaktor proses

metabolisme di dalam tubuh (Darmono, 2001).

Logam berat yang terakumulasi pada sedimen tidak terlalu berbahaya bagi

makhluk hidup di perairan, tetapi oleh adanya pengaruh kondisi akuatik yang

bersifat dinamis seperti perubahan pH akan menyebabkan logam-logam yang

terendapkan dalam sedimen terionisasi ke perairan. Hal ini yang merupakan bahan

pencemar dan akan memberikan sifat toksik terhadap organisme yang hidup bila

ada dalam jumlah berlebih dan akan membahayakan kesehatan manusia yang

mengkomsumsi organisme tersebut. Sifat toksik logam berat dapat

dikelompokkan menjadi 3 yaitu; toksik tinggi yang terdiri dari unsur-unsur Hg,

Cd, Pb, Cu dan Zn; toksik sedang terdiri dari unsur-unsur Cr, Ni dan Co; toksik

rendah terdiri dari unsur Mn dan Fe. Logam berat yang masuk ke sistem perairan,

baik di sungai maupun lautan akan dipindahkan dari badan airnya melalui tiga

proses yaitu pengendapan, adsorbsi, dan absorbsi oleh organisme-organisme

perairan (Ernawati, 2010).

Pallar (2004), menjelaskan faktor-faktor yang mempengaruhi kelarutan logam

berat dalam suatu badan air sebagai berikut :

1. pH badan air

Bentuk logam di dalam perairan dapat berupa ion bebas, pasangan ion organik,

dan ion kompleks.  Kenaikan pH menurunkan kelarutan logam dalam air, karena

mengubah kestabilan dari bentuk karbonat menjadi hidroksida yang membentuk

ikatan dengan partikel pada badan air, sehingga akan mengendap membentuk

lumpur.
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2. Suhu air

Kenaikan suhu air dan penurunan pH akan mengurangi adsorpsi senyawa logam

berat pada partikulat. Suhu air yang lebih dingin akan meningkatkan adsorpsi

logam berat ke partikulat untuk mengendap di dasar. Saat suhu air naik, senyawa

logam berat akan melarut di air karena penurunan laju adsorpsi ke dalam

partikulat. Logam yang memiliki kelarutan yang kecil akan ditemukan di

permukaan air selanjutnya dengan perpindahan dan waktu tertentu akan

mengendap hingga ke dasar, artinya logam tersebut hanya akan berada di dekat

permukaan air dalam waktu yang sesaat saja untuk kemudian mengendap lagi.

Hal ini ditentukan antara lain oleh massa jenis air, viskositas (kekentalan) air,

temperatur air, arus air serta faktor lainnya.

3. Konsentrasi oksigen dalam badan air

Daerah yang kekurangan oksigen, misalnya akibat kontaminasi bahan-bahan

organik, daya larut logam berat akan menjadi lebih rendah dan mudah

mengendap. Logam berat yang terlarut dalam air akan berpindah ke dalam

sedimen jika berikatan dengan materi organik bebas atau materi organik yang

melapisi permukaan sedimen, dan penyerapan langsung oleh permukaan partikel

sedimen.

Sutamihardja (2006), menyatakan bahwa sifat-sifat logam berat yang dapat

membahayakan lingkungan dan manusia adalah:

1. Logam berat sulit didegradasi, sehingga cenderung akan terakumulasi di

lingkungan;
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2. Logam berat dapat terakumulasi di dalam tubuh organisme dan

konsentrasinya dapat semakin tinggi, atau disebut juga dapat mengalami

bioakumulasi dan biomagnifikasi;

Logam berat mudah terakumulasi di sedimen, sehingga konsentrasinya selalu

lebih tinggi daripada konsentrasi logam di dalam air. Mulyawan (2005) dalam

pembahasan tentang korelasi kandungan logam berat pada air, sedimen dan biota

air menyatakan bahwa semakin tinggi kandungan logam berat dalam perairan

maka semakin tinggi pula kandungan logam berat pada sedimen dan yang

terakumulasi dalam biota air tersebut.

F. Merkuri (Hg)

Merkuri (hydrargyrum atau Hg) memiliki nomor atom 80 dengan berat atom

200,59 g/mol (Cotton dan Wilkinson, 1989). Sumber alami merkuri berasal dari

pelapukan batuan dan erosi tanah yang mengandung HgS (cinnabar) (Effendi,

2003). Sumber merkuri juga dapat berasal dari pelapukan batuan dan erosi tanah

yang melepas merkuri ke dalam perairan. Berbagai jenis aktivitas manusia dapat

meningkatkan kadar merkuri di lingkungan. Aktivitas tersebut antara lain adalah

penambangan, peleburan (untuk menghasilkan logam dari bijih tambang sulfida),

pembakaran bahan bakar fosil, dan produksi baja, semen serta fosfat (Putri, 2010).

Merkuri dan turunannya banyak dipakai dalam pembuatan cat, baterai, komponen

listrik, ekstraksi emas dan perak, gigi palsu, senyawa anti karat (anti fouling),

serta fotografi dan elektronik. Pada industri kimia yang memproduksi gas klorin

dan asam klorida juga menggunakan merkuri. Merkuri dan komponen

komponennya juga sering dipakai sebagai pestisida (Fardiaz, 2005).
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Logam merkuri sering dipakai sebagai katalis dalam proses di industri-industri

kimia, terutama pada industri vinil klorida yang merupakan bahan dasar dari

berbagai plastik. Alat-alat pencatat suhu seperti termometer memakai logam

merkuri karena bentuknya yang cair pada kisaran suhu yang luas, uniform,

pemuaian serta konduktivitasnya tinggi (Fardiaz, 2005). Penggunaan merkuri

terkait dengan sifat merkuri yang dijabarkan oleh Effendi (2003); Fardiaz (2005):

1. Satu-satunya logam yang berbentuk cair pada suhu kamar (25 °C) dan memiliki

titik beku yang rendah dibanding logam lainnya, yaitu -39 ºC.

2. Memiliki titik didih 396 °C.

3. Memiliki volatilitas yang tinggi dibandingkan dengan logam lainnya.

4. Merupakan konduktor yang baik karena memiliki ketahanan listrik yang

rendah.

5. Mudah dicampur dengan logam lain membentuk komponen yang disebut

amalgam (alloy).

6. Merkuri dan komponen-komponennya bersifat toksik terhadap semua makhluk

hidup.

G. Kadmium (Cd)

Kadmium disingkat dengan Cd (cadmium) memiliki nomor atom 48, dengan berat

atom 112,41 g/mol, memiliki titik didih dan titik leleh masing-masing 765 oC dan

320,9 oC (Cotton dan Wilkinson, 1989). Kadmium (Cd) adalah logam putih

keperakan, lunak, mengkilap, tidak larut dalam basa, tahan panas, tahan terhadap

korosi dan mudah bereaksi. Pencemaran kadmium (Cd) dapat berasal dari industri

pengolahan bijih logam, industri pelapisan logam, industri pestisida,
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pertambangan, dan proses penghilangan cat (paint stripping) (Istarani dan

Pandebesie, 2014).

Kadmium (Cd) merupakan unsur golongan IIB (logam) yang mempunyai

bilangan oksidasi +2, ion dalam larutan tidak berwarna, dan senyawa dalam

bentuk padatan tidak berwarna mencolok (Petrucci, 1987). Kadmium hanya

sedikit di dalam air dan tidak bereaksi dengan H2O, melainkan hanya terhidrasi di

dalamnya sebagai ion kompleks berikatan dengan CO3
2-, Cl- dan SO4

2-.

Keberadaan ion Cd2+ di dalam air tergantung kadar garam dan keasaman (pH). Air

dengan kadar garam dan alkalinitas tinggi akan mempercepat spesiasi ion Cd2+

yaitu dengan membentuk pasangan ionnya (Marganof, 2003). Kadmium di

lingkungan berkombinasi dengan element lain seperti oksigen (kadmium oksida),

klorin (kadmium klorida), dan belerang (kadmium sulfida) (Yatimah, 2014).

Kadmium (Cd) merupakan logam yang bersumber dari aktivitas alamiah dan

antropogenik. Secara alamiah Cd didapat dari letusan gunung berapi, jatuhan

atmosferik, pelapukan bebatuan, dan jasad organik yang membusuk. Industri

menggunakan Cd dalam pembuatan baterai Ni-Cd, pigmen Cd (membuat warna

lebih cerah pada gelas, keramik, plastik dan cat halus), stabilisator Cd untuk

mencegah radiasi dan oksidasi, pelapis baja dan alumunium, pematri, industri

metalurgi, sebagai campuran Zn, dan bahan campuran semen, bahan bakar fosil

dan pupuk fosfat (Darmono, 2001).

Keputusan Menteri Lingkungan Hidup No. 51 Tahun 2004 menetapkan baku

mutu logam berat kadmium di perairan sebesar 0,01 mg/L. Kadmium merupakan

logam berat yang bersifat karsinogen, mutagenik, dan teratogenik bagi organisme
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hidup. Kadmium dalam tubuh organisme memiliki waktu paruh panjang (20 - 30

tahun) dan umumnya terakumulasi di dalam ginjal dan hepar (Rumahltu dkk.,

2012). Efek kadmium yaitu rusaknya ginjal dan hepar, osteoporosis, anemia,

menginaktifkan aktivitas enzim, dan kanker (Apriliani, 2010).

Kadmium (Cd) masuk ke dalam air melalui beberapa cara yaitu dekomposisi

atmosfer yang berasal dari kegiatan industri, erosi tanah dan bebatuan, air hujan,

kebocoran tanah pada tempat-tempat tertentu, dan penggunaan pupuk di lahan

pertanian (Marganof, 2003). Angin menggerakkan Cd di udara ke tanah dan air

dalam bentuk partikulat. Logam Cd masuk ke dalam tubuh manusia melalui

rokok, makan dan minuman yang mengandung Cd, udara yang dihirup, perhiasan,

dan tempat kerja yang dapat memaparkan Cd. Partikel Cd yang sangat kecil dapat

langsung masuk ke dalam paru-paru dan tubuh untuk kemudian ditransfer ke

tulang, lever, dan ginjal (Octarianita, 2017).

H. Kromium (Cr)

Kromium merupakan salah satu unsur logam transisi golongan VI B yang tahan

karat dan berwarna abu-abu. Sifat fisik logam kromium dapat dilihat pada

Tabel 1.

Tabel 1. Sifat Fisik Logam Kromium (Cr)

Sifat Kuantitas
Nomor atom 24
Densitas (g/cm3) 13,11
Titik lebur (ºC) 1765
Titik didih (ºC) 1810
Kalor fusi (kJ/mol) 4,90
Kalor penguapan (kJ/mol) 190,5
Kapasitas panas pada 25 ºC(J/mol.K) 21,650
(Milasari, 2016).
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Menurut Svehla (1999) dalam larutan air, kromium (Cr) membentuk tiga jenis ion

yaitu :

a. Kromium(II) (Cr2+)

Kromium(II) memiliki bilangan oksidasi +2, bersifat tidak stabil karena

merupakan zat pereduksi yang kuat dan dapat menguraikan air perlahan-lahan

dengan membentuk hidrogen. Oksigen di udara akan mengoksidasi Cr2+ menjadi

Cr3+, membentuk larutan yang bewarna biru. Senyawa yang terbentuk dari ion

logam Cr2+ bersifat basa.

b. Kromium(III) (Cr3+)

Kromium(III) memiliki bilangan oksidasi +3 dan bersifat stabil. Dalam larutan,

ion-ion ini bewarna hijau atau lembayung. Senyawa yang terbentuk dari ion

logam Cr3+ bersifat amfoter.

c. Kromium(VI) (Cr4+)

Kromium(VI) memiliki bilangan oksidasi +6. Ion-ion kromat bewarna kuning

sedangkan dikromat berwarna jingga. Senyawa yang terbentuk dari ion

kromium(VI) bersifat asam. Ion-ion kromat dan dikromat merupakan zat

pengoksidasi yang kuat sedangkan jika diasamkan, akan membentuk ion-ion

dikromat.

Kromium secara alami merupakan unsur esensial yang dibutuhkan oleh tubuh dan

terdapat dalam hewan, tumbuhan maupun tanah. Kromium dapat berbentuk

cairan, padatan maupun gas dan terdapat di alam dalam 3 jenis valensi yaitu

kromium(II), kromium(III) dan kromium(VI). Kromium(III) merupakan unsur

esensial yang dibutuhkan tubuh dalam reaksi enzimatis untuk metabolisme gula,

protein dan lemak.  Kromium(III) memiliki sifat toksisitas yang rendah
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dibandingkan dengan kromium(VI). Bahan makanan dan tumbuhan memiliki

mobilitas kromium relatif rendah dan diperkirakan konsumsi harian kromium

pada manusia dibawah 100 μg, berasal dari makanan, sedangkan dari air dan

udara dalam tingkat yang rendah. Kromium(VI) lebih mudah diserap oleh tubuh

dibandingkan dengan kromium(III). Namun, setelah di dalam tubuh kromium(VI)

segera mengalami reduksi menjadi kromium(III) (ATSDR, 2008).

The Department of Health and Human Services (DHHS), The International

Agency for Reseach on Cancer (IARC), dan Environmental Protection Agency

(EPA) menetapkan bahwa kromium(VI) merupakan komponen yang bersifat

karsinogen bagi manusia. Pekerja yang terpapar langsung dengan kromium(VI)

pada sistem inhalasi tubuh dapat menyebabkan kanker paru-paru. Kromium(VI)

yang terdapat dalam air minum dapat menyebabkan tumor pada perut manusia

dan hewan (ATSDR, 2008). Efek lain yang ditimbulkan yaitu berdampak

karsinogen (penyebab kanker) dan teratogen (menghambat pertumbuhan janin dan

mutagen (Schiavon et al., 2008).

Akumulasi kromium(VI) dalam jumlah 7,5 mg/L pada manusia menyebabkan

toksisitas akut berupa kematian sedangkan bila terjadi akumulasi kromium(VI)

pada dosis 0,57 mg/kg perhari dapat menyebabkan kerusakan pada hati (ATSDR,

2008). Efek keracunan akibat kromium(VI) pernah terjadi di sungai Jinzhou

China pada tahun 1987, yang menyebabkan kerusakan pada hati, gangguan perut

serta kematian pada penduduk sekitar. Pencemaran air sungai terjadi akibat

industri yang menyebabkan konsentrasi kromium(VI) dalam air sungai mencapai

20 mg/L (Zhang and Li, 1987). The Occupational Health and Safety
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Administration (OSHA ) menetapkan batas maksimal bagi pekerja yang terpapar

dengan kromium secara langsung adalah 0,005 mg/m3 untuk kromium (VI) dan

0,5 mg/m3 untuk kromium (III) dan 1 mg/m3 untuk kromium(II) selama 8 jam

kerja sehari dan 40 jam kerja selama 1 minggu.

I. Spektrofotomertri Serapan Atom

1. Prinsip Dasar Spektrofotometri Serapan Atom

Spektrofotometri serapan atom (SSA) didasarkan pada absorbsi atom pada suatu

unsur yang dapat mengabsorpsi energi pada panjang gelombang tertentu.

Banyak energi sinar yang diabsorpsi berbanding lurus dengan jumlah atom yang

mengabsorpsi. Atom terdiri atas inti atom yang mengandung proton bermuatan

positif dan neutron berupa partikel netral, dimana inti atom dikelilingi oleh

elektron bermuatan negatif yang memiliki tingkat energi berbeda. Jika energi

diabsorpsi oleh atom, maka elektron yang berada paling luar (elektron valensi)

akan tereksitasi dari keadaan dasar atau tingkat energi yang lebih rendah (ground

state) ke keadaan tereksitasi yang memiliki tingkat energi yang lebih tinggi

(excited site). Jumlah energi yang dibutuhkan untuk memindahkan elektron ke

tingkat energi tertentu dikenal sebagai potensial eksitasi untuk tingkat energi itu.

Saat kembali ke keadaan dasar, elektron melepaskan energi panas atau energi

sinar (Clark, 1979). Skema alat Spektrofotometer serapan atom (SSA) dapat

dilihat pada Gambar 2.
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Gambar 2. Skematik  SSA (Day dan Underwood, 2002).

2. Kegunaan Spektrofotometer Serapan Atom

Spektrofotometer serapan atom (SSA) telah digunakan untuk penetapan lebih

kurang 70 unsur. Penggunaannya meliputi sampel biologi dan klinik, forensic

materials, makanan dan minuman, air termasuk air buangan, tanah, tanaman,

pupuk, logam, mineral, hasil-hasil minyak bumi, farmasi dan kosmetik.

Adapun kelebihan dan kekurangan spektrofotometer serapan atom (Anonim II,

2017).

a. Kelebihan yang dimiliki oleh metode Spektrofotometri Serapan Atom (SSA),

yaitu :

1. Menganalisis konsentrasi logam berat dalam sampel secara akurat karena

konsentrasi yang terbaca pada alat SSA berdasarkan banyaknya sinar yang

diserap yang berbanding lurus dengan kadar zat.

2. Menganalisis sampel sampai pada kadar rendah (ppb), sedangkan pada

metode lain seperti volumetrik hanya dapat menganalisis pada kadar yang

tinggi (ppm).

3. Analisis sampel dapat berlangsung lebih cepat.

b. Kekurangan penggunaan metode SSA, yaitu :
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1. Hanya dapat menganalisis logam berat dalam bentuk atom-atom. SSA

menganalisis logam berat dari atom-atom karena tidak berwarna.

2. Sampel yang dianalisis harus dalam suasana asam, sehingga semua sampel

yang akan dianalisis harus dibuat dalam suasana asam dengan pH antara 2-3.

3. Biaya operasional lebih tinggi dan harga peralatan yang mahal.

J.  Analisis Kuantitatif

Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) adalah teknik analisis kuantitatif dari

unsur-unsur dimana pemakaiannya sangat luas pada berbagai bidang karena

prosedurnya selektif, spesifik, biaya analisa relatif murah, sensitif tinggi

(ppm/ppb), waktu analisa yang relatif sangat cepat dan mudah dilakukan. Analisa

menggunakan AAS menjadi alat yang canggih dalam analisa unsur karena

sebelum dilakukan pengukuran tidak selalu memerlukan pemisahan unsur yang

ditentukan karena kemungkinan penentuan unsur suatu logam dengan kehadiran

unsur lain dapat dilakukan, dengan syarat katoda berongga yang diperlukan

tersedia. Atom dari suatu unsur pada keadaan dasar akan dikenai oleh radiasi

maka atom tersebut akan menyerap energi dan mengakibatkan elektron yang

berada pada kulit terluar naik ke tingkat energi yang lebih tinggi atau tereksitasi.

Atom-atom yang berada dalam sampel akan menyerap sebagian sinar yang

dipancarkan oleh sumber cahaya. Penyerapan energi cahaya dapat terjadi pada

panjang gelombang tertentu sesuai dengan energi yang dibutuhkan oleh atom

tersebut (Basset, 1994).
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Hukum yang mendasari analisis dengan menggunakan spektrofotometri serapan

atom yaitu apabila terdapat cahaya pada panjang gelombang tertentu dilewatkan

pada suatu sampel yang mengandung atom-atom bebas maka sebagaian cahaya

yang diserap dan intensitas penyerapan akan berbanding lurus dengan banyaknya

atom bebas logam yang terdapat di dalam sel. Terdapat dua hukum turunan

tentang hubungan antara absorbansi dengan konsentrasi yaitu:

a.  Hukum Lambert : Bila suatu sumber sinar kromatik melewati medium

transparan, maka intensitas sinar yang diteruskan berkurang dengan bertambahnya

ketebalan medium yang mangasorbsi

b.  Hukum Beer : intensitas sinar yang di teruskan berkurang secara eksponensial

dengan bertambahnya konsentrasi spesi yang menyerap sinar tersebut.

Dari kedua hukum ini didapatkan persamaan sebagai berikut (Day & Underwood,

1989): = = log = . . (1)

Keterangan:

Io : Intensitas Sumber Sinar

It : Intensitas Sinar yang di Teruskan

: Absortivitas Molar

b : Panjang Gelombang

c : Konsentrasi Atom-atom yang Menyerap Sinar

A : Absorbansi
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K.  Instrumentasi Spektrofotometri Serapan Atom

1.  Sumber Cahaya

Sumber cahaya yang biasa digunakan adalah sumber cahaya garis, yaitu lampu

katoda rongga atau Hallow Cathode Lamp (HCL) dan Electrodeless Discharge

Lamp (EDL). Hallow Cathode Lamp (HCL) merupakan sumber garis, dimana

setiap logam baru atau unsur yang akan diidentifikasi membutuhkan lampu

terpisah. Beberapa lampu disediakan dalam unsur ganda seperti Ca-Mg dan Cr-

Fe-Ni, dimana katode dibuat dalam dua atau tiga logam dengan sifat yang mirip

(Settle, 1997).

Hollow Cathode Lamp merupakan lampu yang ditutupi gelas diisi dengan gas

inert, biasanya neon, argon, atau terkadang helium, pada tekanan 1 -5 torr dan

katoda rongga dibuat dari unsur murni senyawa yang diinginkan. Tegangan yang

diberikan diantara anode (positif) atau katode (negatif) adalah 500 V dimana arus

sekitar 2 sampai 30 mA. Gas pengisi terionisasi pada anode dan ion positif

terbentuk dan dipercepat dengan adanya muatan pada katoda negatif. Ion tersebut

lalu menubruk atau menyerang katoda, menyebabkan ion logam terlepas dari

katoda. Tabrakan lebih lanjut akan mengakibatkan atom logam dan ion logam

yang tereksitasi memproduksi spektrum spesifik dari logam yang diinginkan

ketika logam tersebut kembali pada tingkat energi dasar atau ground state ( Settle,

1997). Skema Hollow Cathode Lamp dapat dilihat pada Gambar 3.
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Gambar 3. Skema Hollow Cathode Lamp (Anonim, 2017).

Electrodes Discharge Lamp (EDL) merupakan sumber untuk spektrum garis.

Lampu ini biasanya lebih kuat satu sampai dua kali lipat dari pasangannya hollow-

cathode, disusun dari wadah quartz yang terisi gas inert,seperti argon, dalam

tekanan beberapa torr dan sejumlah logam analit (atau garamnya). Lampu tersebut

tidak terdapat elektroda tetapi mendapat daya dari radiofrekuensi atau radiasi

microwafe. Argon akan ter-ion dan ion tersebut dipercepat dengan frekuensi

tinggi sampai mendapat cukup energi untuk mengeksitasi (dengan tabrakan)

atom-atom dari logam yang spektrumnya dicari (Skoog et al., 2004).

2.  Sumber Atomisasi

Sumber atomisasi dibagi menjadi dua yaitu sistem nyala dan sistem tanpa nyala.

Kebanyakan instrumen sumber atomisasinya adalah nyala dan sampel

diintroduksikan dalam bentuk larutan. Sampel masuk ke nyala dalam bentuk

aerosol. Aerosol biasa dihasilkan oleh nebulizer (pengabut) yang dihubungkan ke

nyala oleh ruang penyemprot (Chamber spray). Jenis nyala yang digunakan

secara luas untuk pengukuran analitik adalah udara-asetilen dan nitrous
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oksidaasetilen. Kedua jenis nyala ini merupakan kondisi analisis yang sesuai

untuk kebanyakan analit dapat ditentukan dengan menggunakan metode emisi,

absorbsi dan juga fluorosensi (Slavin, 1987).

3. Nebulizer

Tujuan sistim pembakar- pengabut adalah untuk mengubah larutan uji menjadi

atom-atom dalam bentuk gas. Fungsi pengabut adalah menghasilkan kabut atau

aerosol larutan uji. Larutan yang akan dikabutkan ditarik ke dalam pipa kapiler

kemudian oleh semprotan udara yang ditiupkan melalui ujung kapiler, selanjutnya

dialirkan gas bertekanan tinggi untuk menghasilkan aerosol yang halus. (Basset,

1994).

4.  Monokromator

Monokromator di dalam spektrofotometer serapan atom memiliki fungsi untuk

memisahkan garis resonansi dari semua garis yang tidak diserap yang dipancarkan

oleh sumber radiasi (Braund, 1982).

5. Detektor

Detektor pada spektrofotometer absorbsi serapan atom berfungsi mengubah

intensitas radiasi yang datang menjadi arus listrik. Pada SSA yang umum dipakai

sebagai detektor adalah tabung penggandaan foton Photo Multiplier Tube

Detector.

L.   Validasi Metode

Validasi metode adalah suatu tindakan penilaian terhadap parameter tertentu,

berdasarkan percobaan laboratorium, untuk membuktikan bahwa parameter

tersebut memenuhi persyaratan penggunaannya (Harmita, 2006).
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1. Linieritas

Linieritas merupakan kemampuan metode analisis yang memberikan respon baik

secara langsung maupun dengan bantuan transformasi matematika, menghasilkan

suatu hubungan yang proporsional terhadap konsentrasi analit dalam sampel.

Data yang diperoleh kemudian diproses menggunakan regresi linier sehingga

didapat nilai slope, intersep, dan koefisien korelasi (Harmita, 2006). Hubungan

linier yang ideal dicapai jika nilai a = 0 dan r = +1 atau r = -1 merupakan

hubungan yang sempurna, tanda + dan – bergantung pada arah garis. Tanda positif

(+) menunjukan korelasi positif yang ditandai dengan arah garis yang miring ke

kanan, sedangkan tanda negatif (-) menunjukan korelasi negatif yang ditandai

dengan arah garis yang miring ke kiri (Riyanto, 2014).

2. Batas Deteksi dan Batas Kuantifikasi

Batas deteksi atau Limit of Detection (LoD) adalah konsentrasi terkecil analit

dalam sampel yang dapat dideteksi yang masih memberikan respon signifikan,

sedangkan batas kuantifikasi atau Limit of Quantification (LoQ) merupakan

konsentrasi terkecil analit dalam sampel yang secara kuantitatif dapat memenuhi

kriteria keseksamaan dan kecermatan. Batas deteksi dan batas kuantifikasi dapat

dihitung dengan mengukur respon blangko beberapa kali lalu dihitung simpangan

blangko, yaitu dengan menggunakan persamaan berikut:

LoD =
k x Sb

SI
(2)

LoQ =
k x Sb

SI
(3)
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Keterangan :

LoD : limit deteksi

LoQ : limit kuantifikasi

K : 3 untuk batas deteksi atau 10 untuk batas kuantitasi

Sb : simpangan baku respon analitik dari blanko

SI : arah garis linier (kepekaan arah) dari kurva antar respon terhadap

konsentrasi = slope (b pada persamaan garis y = a + bx).

3.  Presisi

Presisi adalah ukuran yang menunjukan derajat kesesuaian antara hasil uji

individual, diukur melalui penyebaran hasil individual dari rata-rata jika prosedur

diterapkan secara berulang pada sampel-sampel yang diambil dari campuran yang

homogen. Metode dengan presisi yang baik ditunjukan dengan perolehan relatif

standar deviasi (RSD) 4% pada konsentrasi analit 100 ppm, 6% pada konsentrasi

analit 10 ppm dan 8% pada konsentrasi analit 1 ppm dan 15% pada konsentrasi

analit 10 ppb (Riyanto, 2014). Simpangan baku dapat ditentukan dengan

persamaan berikut:

Sb =
Σ(x-X)2

n-1
(4)

Keterangan :

Sb : Simpangan baku

x : Konsentrasi hasil analisis

n : Jumlah pengulangan analisis

X : Konsentrasi rata-rata hasil analisis
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Relatif standar deviasi (RSD) dapat ditentukan dengan persamaan berikut:

RSD =
Sb

X
X100% (5)

Keterangan :

RSD : Relatif standar deviasi

X : Konsentrasi rata-rata hasil analisis

Sb : Standar deviasi

(Riyanto, 2014)

4.  Akurasi (Kecermatan)

Akurasi merupakan suatu kedekatan kesesuaian antara hasil suatu pengukuran dan

nilai benar dari kuantitas yang diukur atau suatu pengukuran posisi yaitu seberapa

dekat hasil pengukuran dengan nilai benar yang diperkirakan. Akurasi dinyatakan

sebagai persen perolehan kembali (recovery) analit yang ditambahkan. Persen

perolehan kembali dapat ditentukan dengan persamaan berikut :

Persen perolehan kembali =
CF-CA

CA*
x 100% (6)

Keterangan :

CF : Konsentrasi total sampel yang diperoleh dari pengukuran

CA : Konsentrasi sampel sebenarnya

CA* : Konsentrasi analit yang ditambahkan

(Riyanto, 2014).

Persentase perolehan kembali yang dapat diterima dapat dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2. Persentase perolehan kembali yang dapat diterima.

Unit Perolehan kembali (%)

100 ppm 90-107

10 ppm 80-107

1 ppm 80-110

100 ppb 80-110

10 ppb 60-115

1 ppb 40-120

(Riyanto, 2014).



III. METODE PENELITIAN

A. WAKTU DAN TEMPAT PENELITIAN

Penelitian ini telah dilakukan pada bulan Februari 2018 sampai dengan bulan

Desember 2018. Preparasi sampel dilakukan di Laboratorium Kimia Analitik

Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas

Lampung, serta analisis Spektrofotometer Serapan Atom dilakukan di

Laboratorium Kimia Analitik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu

Pengetahuan Alam Universitas Islam Indonesia.

B. ALAT DAN BAHAN

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah alat-alat gelas laboratorium,

oven, mortar dan alu, ayakan 106 mesh, termometer, Eckman Grab, Water

Sampler, neraca analitik, kertas saring, pH meter, spatula, corong, coolbox,

penangas listrik, spidol, label, wadah sampel dan Spektrofotometer Serapan

Atom.

Bahan-bahan yang digunakan adalah sampel air laut, sampel sedimen, HN03

teknis 68% , Cd(NO3) p.a merck, K2Cr2O7 p.a merck, HgSO4 p.a merck, HClO4

teknis 60%, H2SO4 95% merck, dan akuades.



33

C. PROSEDUR

1. Pembuatan Larutan

a. Larutan HNO3 5% v/v

HNO3 68% diambil sebanyak 73,52 mL lalu diencerkan ke dalam labu ukur

1000 mL yang telah dimasukkan sebelumnya sedikit akuades kemudian

ditambahkan akuades hingga tanda batas dan dihomogenkan.

b. Larutan Standar Cd 1000 ppm

Cd(NO3)2 ditimbang sebanyak 2,1 gram lalu dimasukkan ke dalam labu ukur

1000 mL, dilarutkan dan ditambahkan akuades hingga tanda batas kemudian

dihomogenkan.

c. Larutan Standar Cr 1000 ppm

K2Cr2O7 ditimbang sebanyak 5,7 gram lalu dimasukkan ke dalam labu ukur

1000 mL, dilarutkan dan ditambahkan akuades hingga tanda batas kemudian

dihomogenkan.

d. Larutan Standar Hg 1000 ppm

Hg(SO4) ditimbang sebanyak 1,6 gram dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL,

dilarutkan dan ditambahkan akuades hingga tanda batas kemudian dihomogenkan.

Perhitungan untuk pembuatan larutan dapat dilihat di Lampiran 1.

2. Metode Pengambilan Sampel

a. Persiapan Pengambilan Sampel

Semua wadah yang akan digunakan untuk penelitian ini dicuci dengan sabun dan

dibilas merata dengan air sampai busanya habis, kemudian direndam dengan

HNO3 5% selama 24 jam untuk menghilangkan kontaminasi logam yang
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menempel dalam wadah sampel. Proses pengeringan dan penyimpanan dilakukan

dalam keadaan tertutup sampai digunakan (Sulistiani, 2009).

b. Pengambilan Sampel

Sampel sedimen diambil di pesisir Lampung Selatan pada 3 tempat yang berbeda

yaitu PT Bukit Asam (simbol A), Katibung (simbol B) dan pantai Sebalang

(simbol C). Sampel sedimen diambil dengan jarak 50-100 meter dari pinggir

pantai dan masing-masing tempat pengambilan sampel diambil tiga titik yang

berbeda. Sampel sedimen yang telah diambil dengan menggunakan eckman grab

dimasukkan ke dalam kantong plastik transparan dan diberi label. Selanjutnya

sampel disimpan dalam coolbox yang selanjutnya dibawa ke laboratorium. Lokasi

pengambilan sampel terdapat pada Gambar 4.

Gambar 4. Lokasi Pengambilan Sampel (Google Map)
A) PT. Bukit Asam B) Katibung C) Pantai Sebalang
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3. Preparasi Sampel Sedimen Penentuan Kadar Hg, Cd, dan Cr

a. Preparasi Sampel Sedimen untuk Penentuan Kadar Logam Hg

Sedimen basah dikeringkan dengan sinar matahari kemudian dikeringkan kembali

dalam oven 60 ºC selama 1 jam selanjutnya sedimen kering digerus. Erlenmeyer

250 mL disiapkan, selanjutnya sedimen kering ditimbang sebanyak ± 1 gram, dan

dimasukkan ke dalam erlenmeyer. Larutan HNO3 dan HClO4 ditambahkan

sebanyak 4 mL dengan perbandingan (1 : 1) ke dalam erlenmeyer, selanjutnya

ditambahkan 10 mL H2SO4 ke dalam erlenmeyer. Air suling bebas merkuri

sebanyak 2 mL ditambahkan ke dalam erlenmeyer. Bahan tersebut dipanaskan di

atas penangas listrik selama 20 menit, kemudian didinginkan. Hasil destruksi

dicuci dan disaring menggunakan kertas saring Whatman no. 41 lalu diukur

dengan Spektrofotometer Serapan Atom.

b. Preparasi Sampel Sedimen untuk Penentuan Logam Cd dan Cr

Sedimen basah dijemur di bawah sinar matahari kemudian dioven selama 1 jam

pada suhu 100 °C, selanjutnya sedimen kering digerus hingga halus.

Sedimen halus ditimbang dengan teliti 10 gram dimasukkan ke dalam tabung

destruksi, ditambahkan 20 mL larutan HNO3 pekat kemudian didestruksi dan

didiamkan selama 3 jam sampai larutan menjadi jernih. Hasil destruksi disaring

dengan menggunakan kertas saring Whatman no. 41. Sisa sedimen yang terdapat

pada kertas saring dicuci dengan 10 mL akuades dengan 30 kali pengulangan

hingga pH 2-3. Filtrat yang dihasilkan kemudian diukur dengan spektrofotometer

serapan atom.
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4. Pembuatan Kurva Kalibrasi

a. Kurva Kalibrasi Merkuri

Larutan standar merkuri 1000 ppm dipipet sebanyak 1 mL kemudian dimasukkan

ke dalam labu ukur 100 mL, lalu larutan diencerkan dengan ditambahkan akuades

ke dalam labu ukur sampai tanda batas, kemudian larutan dihomogenkan.

Hasilnya adalah larutan Hg dengan konsentrasi 10 ppm. Sebanyak 0,2 mL: 0,15

mL: 0,1 mL, 0,05 mL dan 0,025 mL larutan Hg 10 ppm dipipet, kemudian

masing-masing larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan

dengan ditambahkan akuades sampai tanda batas kemudian dihomogenkan

sehingga diperoleh larutan dengan konsentrasi 0,02 ; 0,015 ; 0,01 ; 0,005 dan

0,0025 ppm. Larutan-larutan standar merkuri tersebut diukur serapannya

menggunakan spektrofotometer serapan atom pada panjang gelombang 253,7 nm

(Harmita, 2006).

b. Kurva Kalibrasi kadmium

Larutan standar kadmium 1000 ppm dipipet sebanyak 5 mL kemudian

dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL, lalu larutan diencerkan dengan

ditambahkan akuades ke dalam labu ukur sampai tanda batas, kemudian larutan

dihomogenkan. Hasilnya yaitu larutan Cd 50 ppm , selanjutnya dipipet sebanyak

20 mL, 10 mL, 5 mL, 2 mL dan 1 mL, kemudian masing-masing larutan

dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan dengan ditambahkan

akuades sampai tanda batas kemudian dihomogenkan sehingga diperoleh larutan

dengan konsentrasi 10 ppm, 5 ppm, 2,5 ppm, 1 ppm dan 0,5 ppm. Larutan-larutan
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standar kadmium tersebut diukur serapannya menggunakan spektrofotometer

serapan atom pada panjang gelombang 228,8 nm (Harmita, 2006).

c. Kurva Kalibrasi Kromium

Larutan standar kromium 1000 ppm dipipet sebanyak 5 mL kemudian

dimasukkan ke dalam labu ukur 100  mL, lalu larutan diencerkan dengan

ditambahkan akuades ke dalam labu ukur sampai tanda batas, kemudian larutan

dihomogenkan. Hasilnya yaitu larutan Cr 50 ppm , selanjutnya dipipet sebanyak

40 mL, 20 mL, 10 mL, 2,0 mL dan 1 mL, kemudian masing-masing larutan

dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan dengan ditambahkan

akuades sampai tanda batas kemudian dihomogenkan sehingga diperoleh larutan

dengan konsentrasi 20 ppm, 10 ppm, 5 ppm, 1 ppm dan 0,5 ppm. Larutan standar

kromium tersebut diukur serapannya menggunakan spektrofotometer serapan

atom pada panjang gelombang 357,9 nm (Sari, 2017).

Kurva standar dibuat dengan plot antara konsentrasi larutan standar dengan

absorbansi, garis korelasi antara konsentrasi (x) dengan absorbansi (y)

menghasilkan persamaan regresi linear. Konsentrasi pengukuran dari sampel

dapat diketahui dari persamaan regresi linear tersebut, sebagai berikut :

y = a + bx (7)

keterangan :

y = Absorbansi sampel

b = Slope (nilai kemiringan)

x = Konsentrasi sampel

a = Intercept (intersep)
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Konsentrasi sebenarnya dari sampel kering dapat ditentukan dengan persamaan

berikut (Siaka, 2008).

M =
. .

(8)

Keterangan :

M = Konsentrasi logam dalam sampel (mg/Kg)

C = Konsentrasi yang diperoleh dari kurva kalibrasi (ppm)

V = Volume larutan sampel (L)

B = Bobot sampel (Kg)

F = Faktor Pengenceran

5. Validasi Metode

Penelitian ini menggunakan 4 parameter dalam validasi metode diantaranya batas

deteksi atau Limit of Detection (LoD) dan batas kuantifikasi atau Limit of

Quantification (LoQ), presisi (ketelitian), akurasi (ketepatan) dan linieritas kurva

kalibrasi.

a. Batas Deteksi dan Batas Kuantifikasi

Penentuan nilai batas deteksi atau Limit of Detection (LoD) dan batas kuantifikasi

Limit of Quantification (LoQ) untuk logam Hg, Cr, dan Cd diperoleh dari

pengukuran blangko masing-masing sebanyak 4 kali pengulangan yang

selanjutnya hasil pengukuran diproses dengan metode perhitungan persamaan

kurva kalibrasi secara statistik.
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b. Presisi

Penentuan presisi dilakukan dengan mengukur konsentrasi sampel dengan 4 kali

pengulangan. Nilai absorbansi yang diperoleh dari hasil analisis tersebut

kemudian ditentukan nilai konsentrasi (kurva kalibrasi), lalu nilai simpangan baku

(SD) serta nilai relative standar deviasi (RSD). Metode dengan presisi yang baik

ditunjukkan dengan perolehan relatif standar deviasi (RSD) 4% pada konsentrasi

analit 100 ppm, 6% pada konsentrasi analit 10 ppm dan 8% pada konsentrasi

analit 1 ppm dan 15% pada konsentrasi analit 10 ppb (Riyanto, 2014).

c. Akurasi

Penentuan akurasi dilakukan dengan penambahan larutan standar ke dalam larutan

sampel. Akurasi dinyatakan sebagai persen peroleh kembali (recovery) larutan

standar yang ditambahkan. Akurasi ini bertujuan untuk mengetahui kedekatan

antara nilai yang diterima sebagai nilai kebenaran dibandingkan dengan nilai yang

diperoleh. Persen perolehan kembali dapat ditentukan dengan menggunakan

persamaan (6) (Riyanto, 2014). Persentase perolehan kembali yang dapat diterima

dapat dilihat pada Tabel 2.

1) Uji Perolehan kembali Hg

Sebanyak 0,001 mL larutan standar Hg 1000 ppm ditambahkan ke dalam labu

ukur 100 mL yang berisi larutan sampel, dihomogenkan dengan menggunakan

stirrer, kemudian ditentukan serapannya.

2) Uji Perolehan kembali Cd

Sebanyak 0,5 mL larutan standar Cd 1000 ppm ditambahkan ke dalam labu ukur

100 mL yang berisi larutan sampel, dihomogenkan dengan menggunakan stirrer,

kemudian ditentukan serapannya.



40

3) Uji Perolehan kembali Cr

Sebanyak 0,5 mL larutan standar Cr 1000 ppm ditambahkan ke dalam labu ukur

100 mL yang berisi larutan sampel, dihomogenkan dengan menggunakan stirrer,

kemudian ditentukan serapannya.

d. Linieritas Kurva Kalibrasi

Uji ini dilakukan dengan membuat kurva kalibrasi standar dari masing-masing

logam dengan lima macam konsentrasi, untuk standar Cd, dan Cr yaitu 0,5 ; 1 ;

2,5 ; 5 dan 10 ppm. Konsentrasi standar Hg yaitu 0,0025 ; 0,005 ; 0,01 ; 0,015 dan

0,02 ppm. Nilai absorbansi kemudian diproses dengan metode kuadrat terkecil

untuk selanjutnya dapat ditentukan nilai kemiringan (slope), intersep, dan

koefisien korelasinya.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil analisis dan penelitian yang dilakukan, maka dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

1. Konsentrasi logam merkuri (Hg) pada sedimen di sekitar perairan Lampung

Selatan pada tiga lokasi PT. Bukit Asam 1,4648 ppm, Katibung 1,0566 ppm dan

Sebalang 1,3102 ppm.

2. Konsentrasi logam kadmium (Cd) pada sedimen di sekitar perairan Lampung

Selatan pada tiga lokasi PT. Bukit Asam 10,1092 ppm, Katibung 6,7553 ppm dan

Sebalang 8,6303 ppm.

3. Konsentrasi logam kromium (Cr) pada sedimen di sekitar perairan Lampung

Selatan pada tiga lokasi PT. Bukit Asam 25,8332 ppm, Katibung 12,0288 ppm,

dan Sebalang 14,4201 ppm.

4. Konsentrasi logam merkuri (Hg) dan kadmium (Cd) telah melewati baku

mutu sedimen yang ditetapkan oleh National Sediment Quality Survey USEPA

yaitu (0,23-0,87 ppm) untuk logam merkuri dan (0,65-2,49 ppm) untuk logam

kadmium, sedangkan untuk logam kromium masih berada di bawah baku mutu

yaitu (76,00-233,27 ppm).
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5. Hasil validasi metode analisi logam Hg, Cd dan Cr dengan Spektrofotometer

Serapan Atom (SSA) menyatakan bahwa metode ini memiliki unjuk kerja yang

baik dibuktikan dengan nilai koefesien korelasi mendekati 1. Nilai LoD berada di

bawah batas terkecil konsentrasi larutan standar logam. Rerata akurasi berada

pada  kisaran standar yang ditentukan. Nilai RSD berada di bawah standar tang

telah ditentukan.

B. SARAN

Berdasarkan hasil analisis yang telah dilakukan, maka penulis memberi saran

untuk penelitian selanjutnya sebagai berikut:

1. Menganalisis logam berat lain pada sedimen, biota dan air laut untuk

mengetahui tingkat pencemaran logam berat tersebut

2. Menganalisis logam berat pada lokasi lain pada sedimen, biota dan air laut

untuk mengetahui sebaran pencemaran logam berat.

3. Menganalisis sampel dengan menggunakan instrumen selain dari AAS yang

memilki sensitivitas dan selektifitas yang tinggi.
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