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ABSTRAK

ANALISIS KADAR LOGAM BERAT
DALAM SAMPEL MAINAN ANAK JENIS PLASTIK MENGGUNAKAN
INDUCTIVELY COUPLED PLASMA MASS SPECTROMETRY (ICP-MS)

Oleh
ANNISA SISI YANI

Pada penelitian ini telah dilakukan analisis kadar logam berat, validasi metode, serta
estimasi ketidakpastian dengan variasi logam As, Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se
dalam sampel mainan anak jenis plastik menggunakan Inductively Coupled Plasma
Mass Spectrometry (ICP-MS). Tujuan dari penelitian ini untuk mengembangkan
metode penentuan kadar logam berat dalam sampel mainan anak. Metode yang
dilakukan pada penelitian ini dengan destruksi basah menggunakan pelarut HNO3
sebagai alternatif pengganti HCI. Parameter validasi metode yang dilakukan
meliputi linearitas, presisi, akurasi, reproducibility, batas deteksi (LoD) dan batas
kuantifikasi (LoQ). Hasil penelitian menunjukkan bahwa HNO3 2% dapat dijadikan
sebagai pelarut alternatif pengganti HCI 0,07 N untuk pengujian kadar logam berat
Pb, Cd, As, Hg, Cr, Ba, Sh, dan Se dalam sampel mainan anak jenis plastik serta
diperoleh kadar masing-masing 8 logam berat yang telah diuji berada di bawah
ambang batas yang ditetapkan oleh Standar Nasional Indonesia (SNI) ISO 8124-
3:2010. Validasi metode pada penelitian ini menunjukkan hasil yang baik serta
telah memenuhi syarat keberterimaan untuk setiap parameter yang diuji. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa nilai ketidakpastian pengukuran logam Pb (0,05
mg/kg), logam Cd (0,06 mg/kg), logam As (0,06 mg/kg), logam Hg (0,04 mg/kg),
logam Cr (0,01 mg/kg), logam Ba (0,02 mg/kg), logam Sb (0,01 mg/kg), dan logam
Se (0,06 mg/kg). Hasil penelitian menunjukkan bahwa metode yang digunakan
dalam penelitian ini memenuhi persyaratan sehingga dapat digunakan untuk
pengujian rutin di laboratorium.

Kata Kunci: Logam berat, mainan anak, validasi metode, ICP-MS



ABSTRACT

ANALYSIS OF HEAVY METAL CONTENTS

IN THE SAMPLE OF CHILDREN'S TOYS TYPES OF PLASTIC ARE

USED INDUCTIVELY COUPLED PLASMA MASS SPECTROMETRY
(ICP-MS)

By
ANNISA SISI YANI

In this research, heavy metal content analysis, method validation, and uncertainty
estimation have been carried out with variations in the metals As, Sb, Ba, Cd, Cr,
Pb, Hg, and Se in samples of plastic children's toys using Inductively Coupled
Plasma Mass Spectrometry (ICP- MS). The aim of this research is to develop a
method for determining heavy metal levels in samples of children's toys. The
method used in this research was wet digestion using HNO3z solvent as an alternative
to HCI. The method validation parameters carried out include linearity, precision,
accuracy, reproducibility, limit of detection (LoD) and limit of quantification
(LoQ). The results of the research show that 2% HNO3z can be used as an alternative
solvent to replace 0.07 N HCI for testing the levels of heavy metals Pb, Cd, As, Hg,
Cr, Ba, Sh, and Se in samples of plastic children’s toys and to obtain the respective
levels. Each of the 8 heavy metals that have been tested are below the threshold set
by the Indonesian National Standard (SNI) ISO 8124-3:2010. The validation
method in this study showed good results and met the acceptance requirements for
each parameter tested. The research results show that the measurement uncertainty
values for Pb metal (0.05 mg/kg), Cd metal (0.06 mg/kg), As metal (0.06 mg/kg),
Hg metal (0.04 mg/kg) , Cr metal (0.01 mg/kg), Ba metal (0.02 mg/kg), Sb metal
(0.01 mg/kg), and Se metal (0.06 mg/kg). The research results show that the method
used in this research meets the requirements so that it can be used for routine testing
in the laboratory.

Keywords: Heavy metals, children's toys, method validation, ICP-MS
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Mainan termasuk salah satu hal yang paling diminati dan disukai oleh anak-anak.
Mainan memiliki makna yang berbeda bagi anak-anak dari rentang usia yang
berbeda, sehingga cara mereka mengekspresikannya pun beragam. Seorang anak
di bawah usia tiga tahun dapat menangani mainan dengan cara yang sangat
berbeda dari seorang anak berusia antara 3-6 tahun. Berbagai ragam mainan anak
dimulai dari bentuk dan warnanya telah tersedia dan mudah dijangkau oleh
masyarakat. Bentuk, bahan, dan desain pembuatan mainan anak telah berkembang
seiring perubahan zaman. Beberapa bahan baku yang digunakan dalam pembuatan
mainan mungkin mengandung logam berat secara alami. Saat ini, mainan plastik
telah mendominasi pasar global karena kemampuannya yang mudah untuk
dibentuk, ketersediaan, dan harga yang terjangkau. Mainan sering diberi lapisan
cat untuk memberikan warna dan tampilan yang menarik perhatian anak-anak.
Beberapa cat mengandung logam berat seperti timbal (Pb), merkuri (Hg),
kadmium (Cd), dan kromium (Cr) yang dapat berbahaya bagi tubuh. Perilaku
mengunyah, menjilat, dan menelan pada anak-anak termasuk sumber umum

paparan logam beracun (Kamara et al., 2023).

Logam berat termasuk salah satu zat kimia yang terkandung dalam mainan anak.
Logam yang berpotensi beracun, seperti kadmium (Cd), kromium (Cr), dan timbal
(Pb), dapat menimbulkan ancaman terhadap kesehatan anak serta perkembangan
fisik dan intelektualnya. Paparan logam-logam ini dalam konsentrasi tinggi dapat
menimbulkan dampak buruk bagi kesehatan, seperti peningkatan kolesterol darah,
penurunan gula darah dan fungsi ginjal, pelunakan tulang, komplikasi

gastrointestinal, dan kanker (Oyeyiola et al., 2017).



Berbagai penelitian tentang kandungan logam beracun pada mainan anak telah
dilakukan, misalnya penelitian Oyeyiola et al. (2017) yang menunjukkan bahwa
mainan PVC dan non-PVVC mengandung logam yang berpotensi beracun yang
dapat berbahaya bagi kesehatan anak. Selain itu, penelitian Indrawijaya dkk.
(2019) juga menunjukkan adanya kandungan logam berat As, Hg, Pb, dan Sb di
dalam sampel mainan yang diuji. Penentuan kadar logam dapat dilakukan dengan
metode spektofotometri serapan atom (SSA) atau metode Inductively Coupled
Plasma Mass Spectrometry (ICP-MS). Instrumen SSA menggunakan gas
pembakar asetilen atau nitrogen dioksida dan lampu katoda berongga untuk setiap
unsur yang diukur, sedangkan instrumen ICP-MS menggunakan plasma sebagai
pengionisasi dan gas pembawa argon. ICP-MS dipilih karena memiliki batas
deteksi yang rendah untuk hampir seluruh elemen, yaitu 0,1-10 ppb, selektifitas
yang sangat tinggi, serta memiliki akurasi dan presisi yang baik, dan waktu

pengukuran yang relatif singkat (Wilschefski and Baxter, 2019).

Untuk membatasi kandungan logam berat pada maian anak Standar Nasional
Indonesia (SNI) 1SO 8124-3:2010 telah menetapkan batas maksimal yang terdapat
pada mainan anak pada 8 jenis logam berat yaitu arsenik (As), antimoni (Sb),
barium (Ba), kadmium (Cd), kromium (Cr), timbal (Pb), merkuri (Hg), dan
selenium (Se). Batas maksimal kandungan logam pada mainan anak sebesar,
arsenik 25 mg/kg, antimoni 60 mg/kg , barium 1000 mg/kg , kadmium 75 mg/kg,
kromium 60 mg/kg, timbal 90 mg/kg , merkuri 60 mg/kg, dan selenium 500
mg/kg. Analisis logam berat pada mainan anak dilakukan dengan Inductively
Coupled Plasma Mass Spectrometry (ICP-MS) karena penerapan pada metode ini
cukup sederhana, memiliki sensitivitas yang tinggi, serta dapat menganalisis multi
unsur logam. ICP-MS beroperasi berdasarkan prinsip bahwa hanya atom logam
terionisasi positif yang dapat dideteksi, dan atom yang bermuatan negatif atau
bahkan tidak bermuatan sama sekali akan diabaikan (Agustina, 2020). Metode
destruksi basah menggunakan asam merupakan salah satu cara untuk menentukan
kadar logam berat dalam mainan anak. Destruksi basah merupakan perombakan
sampel dengan asam-asam kuat baik tunggal maupun campuran, kemudian

dioksidasi dengan menggunakan zat oksidator (Rodiana dkk., 2013).



Sesuai dengan SNI ISO 8124-3:2010 metode uji kandungan logam berat dalam
sampel mainan anak dengan Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry
(ICP-MS) menggunakan destruksi basah dengan pelarut HCI grade ultrapure.
Namun, untuk mengurangi ketergantungan penggunaan dan penyediaan HCI
dalam uji kandungan logam berat pada sampel mainan anak, maka perlu
dilakukan pengembangan metode dengan mengganti larutan asam lain yang dapat
digunakan untuk destruksi basah.Tujuan dilakukan proses destruksi adalah untuk
melarutkan atau mengubah sampel menjadi bentuk materi yang dapat diukur
sehingga kandungan unsur-unsur di dalamnya dapat dianalisis. Menurut Raimon
(1993) pelarut-pelarut yang dapat digunakan untuk destruksi basah antara lain
asam klorida (HCI), asam nitrat (HNO3), asam sulfat (H2SO4), dan asam perklorat
(HCIO,).

Berbagai penelitian tentang penggunaan larutan HNOs dalam uji kandungan
logam berat telah dilakukan, misalnya penelitian Silalahi dkk. (2022) yang
menunjukkan bahwa destruksi basah dengan HNOj3 efektif pada uji logam Pb dan
Hg dalam sampel tiram karena merupakan pelarut logam yang baik sehingga
logam tersebut dapat larut karena teroksidasi oleh HNOs. Penelitian Herly (2015)
menunjukkan bahwa destruksi basah dengan asam nitrat efektif dalam analisis
logam As, Cd dan Pb dalam sampel minyak Sumbawa karena tidak bersifat
eksplosif dan tidak membentuk garam yang sukar larut dalam air. Selain itu,
Lestari dan Samsunar (2021) juga telah melakukan penelitian analisis logam Cr
dalam sampel limbah tekstil menggunakan HNOs sebagai destruksi basah

sehingga menghasilkan nilai % recovery yang mendekati nilai 100%.

Septiani dkk. (2018) mengemukakan bahwa pelarut asam nitrat (HNO3) lebih
efektif sebagai pelarut alternatif pengganti asam klorida (HCI) dalam melarutkan
kerak serta lebih lambat dalam menyebabkan korosi dibandingkan dengan HCI
sehingga dapat digunakan sebagai pelarut pada sampel yang berbahan dasar
stainless steel. Oleh karena itu, pada penelitian ini dilakukan pengembangan
metode destruksi basah dengan pelarut HNO3 grade suprapur sebagai alternatif

pengganti HCI grade ultrapure untuk uji kandungan logam berat dalam sampel



mainan anak karena merupakan oksidator kuat yang dapat melarutkan logam

dengan baik serta harganya yang relatif lebih murah.

Metode uji kandungan logam berat pada mainan anak dengan asam nitrat
merupakan metode yang belum baku sehingga perlu dilakukan validasi metode.
Validasi metode digunakan untuk membuktikan bahwa metode yang digunakan
dalam suatu penelitian memenuhi persyaratan sehingga dapat dinyatakan bahwa
data yang diperoleh selama penelitian merupakan hasil yang baik dan dapat
dipercaya (Harmita, 2004). Sistem manajemen mutu standar Indonesia 17025
(SNI-17025) tahun 2017 mengharuskan laboratorium pengujian dalam

menganalisis bahan menggunakan metode pengukuran yang valid.

Berdasarkan uraian di atas, maka pada penelitian ini dilakukan validasi metode
pengujian logam berat dengan variasi logam As, Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se
pada mainan anak jenis plastik menggunakan Inductively Coupled Plasma Mass
Spectrometry (ICP-MS) dengan pelarut HNO3z grade suprapur. Variasi parameter
validasi yang digunakan dalam penelitian ini adalah linearitas, presisi, akurasi,
reproducibility, batas deteksi (LoD) dan batas kuantifikasi (LoQ) serta dilakukan

juga penentuan ketidakpastian pengukuran untuk menjamin hasil analisis.

1.2 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Membandingkan hasil pengujian logam berat pada mainan anak jenis plastik
menggunakan ICP-MS dengan pelarut HNOs3 grade suprapur dan HCI grade
ultrapure.

2. Melakukan validasi metode uji kadar logam berat dengan variasi logam As,
Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se dalam sampel mainan anak jenis plastik
menggunakan ICP-MS pada variasi parameter : linearitas, presisi, akurasi,
reproducibility, batas deteksi (LoD) dan batas kuantifikasi (LoQ).

3. Menentukan kadar logam berat dengan variasi logam As, Sh, Ba, Cd, Cr, Pb,

Hg, dan Se dalam sampel mainan anak jenis plastik menggunakan ICP-MS.



4. Menghitung ketidakpastian pengukuran metode uji kadar logam berat pada
variasi logam As, Sb, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se dalam sampel mainan anak

jenis plastik menggunakan ICP-MS.

1.3 Manfaat Penelitian

Manfaat dilakukannya penelitian ini adalah untuk memberikan informasi
mengenai metode analisis ICP-MS pada penentuan kadar logam berat As, Sb, Ba,
Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se menggunakan pelarut asam nitrat untuk mendestruksi

sampel mainan anak jenis plastik yang telah divalidasi.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Mainan Anak

Seiring berkembangnya teknologi berdampak pula pada keanekaragaman jenis
mainan anak yang tersedia. Beragam bentuk dan macam mainan anak, mulai dari
yang kecil hingga yang besar, dan terlihat seperti benda-benda tajam, senjata,
bahkan mainan listrik. Selain itu, mainan masa kini yang dimainkan anak-anak
terbuat dari bahan kimia yang tidak ditemukan di alam (Oktavia dkk., 2023).
Mainan murah di pasaran mungkin mengandung bahan kimia beracun yang dapat
membuat anak-anak terpapar. Selain itu, dalam mainan yang mengandung zat
kimia dapat memicu timbulnya kanker. Mainan dari pasar yang diatur dan tidak
diatur mungkin mengandung unsur yang berpotensi beracun dalam jumlah di atas
batas yang dapat diterima. Hal ini dapat menyebabkan paparan yang
menyebabkan dampak buruk terhadap kesehatan. Aspek salah satunya yang harus
diwaspadai adalah logam berat pada mainan anak, karena anak-anak pada
dasarnya memiliki kecenderungan untuk memasukkan apa saja ke dalam
mulutnya. Sehingga dapat menimbulkan keracunan apabila mainan tersebut

masuk ke dalam pencernaan anak-anak (Guney et al., 2020).

Berkaitan dengan keamanan, keselamatan, dan kesehatan mainan, pemerintah
mengeluarkan Peraturan Menteri Perindustrian No. 24M-IND/PER/4/2013
tentang Pemberlakuan Standar Nasional Indonesia (SNI) Mainan Secara Wajib
yang telah diubah menjadi Peraturan Menteri Perindustrian No. 55/M-
IND/PER/11/2013 tentang Pemberlakuan Standar Nasional Indonesia (SNI)
Mainan Secara Wajib. Peraturan ini dibuat untuk memastikan bahwa anak dan
orang tua merasa aman, mengingat banyaknya mainan impor yang dijual secara

bebas di Indonesia (Suprapto dan Kharisma, 2020).



Standar Nasional Indonesia (SNI) ISO 8124-3:2010 telah menetapkan batas
kandungan logam pada mainan anak untuk 8 jenis logam berat yaitu arsenik (As)
25 mg/kg, antimon (Sb) 60 mg/kg, barium (Ba) 1.000 mg/kg, kadmium (Cd) 75
mg/kg, kromium (Cr) 60 mg/kg, timbal (Pb) 90 mg/kg, merkuri (Hg) 60 mg/kg,
dan selenium (Se) 500 mg/kg (Badan Standar Nasional, 2010).

2.2 Logam Berat

Logam berat adalah unsur logam apa pun yang memiliki kepadatan tinggi secara
proporsional dan beracun pada konsentrasi rendah. Istilah "logam berat”
digunakan untuk menggambarkan logam yang mempunyai massa jenis lebih besar
dari 5 g/cm® (Abdel-rahman, 2022). Logam berat merupakan salah satu polutan
beracun yang dapat menyebabkan kematian (lethal), dan non-kematian (sublethal)
seperti gangguan pertumbuhan, perilaku dan karakteristik morfologi berbagai
organisme akuatik. Logam berat dapat masuk ke tubuh organisme perairan
melalui insang, saluran pencernaan, permukaan tubuh, otot dan hati (Pratiwi,
2020).

Secara umum, logam berat tidak dapat terbiodegradasi di lingkungan alami dan
dikategorikan dalam dua kelompok. Kelompok pertama adalah logam beracun,
contohnya yaitu Pb, Cd dan As yang tidak diinginkan, tidak memiliki manfaat
biologis bagi kesehatan manusia serta beracun pada konsentrasi berapa pun.
Kelompok kedua adalah logam esensial, contohnya yaitu Cu, Zn, Mn, Fe, dan Ni
yang diinginkan dan mempunyai manfaat biologis bagi kesehatan manusia pada
konsentrasi rendah, namun menjadi toksik pada konsentrasi tinggi. Beberapa zat
beracun seperti logam berat bersifat persisten, tidak termetabolisme, dan terikat
secara permanen pada organ tubuh, seperti Pb di tulang dan Cd di ginjal
(Abdel-rahman, 2022).

Logam berat masih termasuk golongan logam dengan kriteria- kriteria yang sama
dengan logam - logam lain. Perbedaan terletak pada pengaruh yang dihasilkan bila

logam berat ini masuk atau diberikan dalam ke dalam tubuh organisme hidup.



Karakteristik dari kelompok logam berat adalah sebagai berikut :

1. Memiliki spesifikasi gravitasi yang sangat besar (lebih dari 4)
2. Mempunyai respon biokimia yang khas (spesifik) pada organisme hidup
3. Mempunyai nomor atom 22-23 dan 40-50 serta unsur laktanida dan aktinida

(Palar, 2008).

2.2.1 Timbal (Pb)

Timbal adalah logam lunak berwarna abu-abu keperakan yang ditemukan dalam
bijih mineral galena yang terbuat dari timbal sulfida dan dapat dikombinasikan
dengan tembaga, seng, dan perak. Paparan timbal dapat menyebabkan penyakit
yang berdampak buruk pada tubuh manusia. Timbal memiliki karakteristik fisik
dan kimia yang unik sehingga memiliki banyak kegunaan. Timbal mempengaruhi
semua organ dan proses tubuh pada tingkat yang berbeda-beda. Logam ini
diperkirakan tidak memiliki khasiat yang menguntungkan bagi tubuh manusia.

Di sisi lain dapat membahayakan setiap sistem dalam tubuh manusia, khususnya
sistem ginjal, saraf, reproduksi, dan hematopoietik (Arshad and Arif, 2022).
Adapun sifat fisik dan kimia dari timbal dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Sifat Fisik dan Kimia dari Timbal (Pb)

Sifat fisik dan kimia timbal

Nomor atom 82

Berat jenis 11,34 g/lcm3

Titik lebur 327,5°C

Titik didih 1740°C

Toksisitas Tingai

Putih kebiruan seperti perak atau berwarna
Tampakan abu-abu
Sifat JAemiliki sifat lentur, lunak, dan sangat rapuh.

(Palar, 2008).

Gejala keracunan timbal akut adalah sakit kepala, mudah tersinggung, sakit perut

dan berbagai gejala yang berhubungan dengan sistem saraf. Pada anak-anak



mungkin akan terkena gangguan perilaku, kesulitan belajar dan konsentrasi.
Orang yang terpapar timbal dalam waktu lama mungkin mengalami penurunan
daya ingat, waktu reaksi yang lama, dan berkurangnya kemampuan untuk
memahami. Dalam kasus yang tidak terlalu serius, tanda keracunan timbal yang
paling jelas adalah gangguan sintesis hemoglobin, dan paparan timbal dalam
jangka panjang dapat menyebabkan anemia. Paparan timbal yang akut diketahui
menyebabkan kerusakan tubulus ginjal proksimal (Danielyan and Chailyan,
2019).

2.2.2 Kadmium (Cd)

Kadmium (Cd), pertama kali ditemukan sebagai pengotor seng karbonat,
merupakan unsur golongan I1B dan dicirikan sebagai logam berat. Kadmium (Cd)
merupakan logam berat beracun yang terakumulasi dalam sistem kehidupan.
Kadmium adalah unsur langka dengan kelimpahan 0,15 mg/kg di kerak bumi dan
kelimpahan 1,1 x 10—4 mg/L di laut. Kadmium relatif tidak stabil, oleh karena itu
biasanya terdapat di alam sebagai senyawa dengan sulfida seng. Mayoritas Cd
digunakan untuk produksi baterai (83%), sedangkan sisanya digunakan untuk
paduan, pelapis, pelapisan, dan penstabil plastik. Akibat penggunaannya yang luas
dalam produk komersial dan aktivitas antropogenik, kadar Cd meningkat di
lingkungan, tempat kerja, dan pasokan makanan (Zhang and Reynolds, 2019).
Adapun sifat fisik dan kimia dari kadmium dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Sifat Fisik dan Kimia dari Kadmium (Cd)

Sifat fisik dan kimia kadmium

Nomor atom 48
Bentuk putih perak, lunak, dan mengkilap
Titik leleh 321°C
Titik didih 767°C
Toksisitas Tinggi
Berat atom 112,4 g/mol
Sifat Tahan panas dan tahan terhadap korosi

(Istarani dan Pandebesie, 2014).
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Logam Cd termasuk ke dalam salah satu jenis logam berat yang berbahaya karena
logam ini beresiko tinggi terhadap pembuluh darah. Kadmium berpengaruh
terhadap manusia dalam jangka waktu panjang dan dapat terakumulasi pada tubuh
khususnya hati dan ginjal. Maka karena itu, kebutuhan untuk memahami rute
paparan dan toksisitas sangatlah penting (Dharmadewi and Wiadnyana, 2019).

2.2.3 Merkuri (Hg)

Merkuri (Hg) merupakan bagian dari logam dan merupakan unsur paling
melimpah ke-66 di kerak bumi. Dahulu disebut hydragyrum, itulah sebabnya
simbol kimianya adalah Hg. Logam Hg juga digunakan selama berabad-abad
dalam pengobatan dan kosmetik pada saat toksisitasnya yang besar belum
diketahui. Sampai saat ini, Hg masih belum teridentifikasi peran biologisnya
dalam kehidupan organisme dan dianggap nonesensial, berbeda dengan logam
lainnya. Menurut Organisasi Kesehatan Dunia (WHO), Hg termasuk di antara 10
senyawa yang paling memprihatinkan bagi kesehatan manusia. Selain itu, Agency
for Toxic Substances and Disease Registry (ATSDR) menempatkan Hg pada
posisi ketiga dalam daftar prioritas bahan berbahaya. Dalam jangka pendek untuk
paparan Hg akut, gejala utamanya adalah masalah kulit, menyebabkan dermatitis,
perubahan warna kuku, korosi pada selaput lendir, dan luka bakar korosif (Meyer
et al., 2023). Adapun sifat fisik dan kimia dari merkuri dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Sifat Fisik dan Kimia dari Merkuri (Hg)
Sifat fisik dan kimia merkuri

Nomor atom 80
Bentuk Cairan
Titik beku -39 °C.
Titik didih 356,73 °C
Toksisitas Tinggi
Kelarutan dalam air Tidak larut
Volatilitas Tinggi

Ya, karena memiliki ketahanan

Konduktor yang baik listrik yang rendah

(Effendi, 2003).
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2.2.4 Arsenik (As)

Arsenik (As) merupakan logam berat dengan nama yang berasal dari kata Yunani
arsenikon (artinya kuat). Karena arsenik adalah unsur karsinogenik non-logam
non-esensial, terdapat di banyak lingkungan dan sangat beracun bagi semua
bentuk kehidupan. Kerak bumi merupakan sumber alami arsenik (As) yang
melimpah. Sekitar sepertiga dari As di atmosfer bumi berasal dari alam. Adapun
sifat fisik dan kimia dari arsenik dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Sifat Fisik dan Kimia dari Arsenik (As)

Sifat fisik dan kimia arsen

Nomor atom 33
Bentuk Metal yang muf:;mefslt(zz, dan berwarna
Titik lebur 817°C
Titik didih 615°C
Toksisitas Tinggi
Berat jenis 5,72 g/mL-1
Sifat Beracun

(Hazra dkk., 2014).

Arsenik sebagai karsinogen kuat dan diketahui menyebabkan kanker kulit, paru-
paru, ginjal, kandung kemih, dan hati. Jika paparan terjadi dalam jangka waktu
yang singkat, maka gejalanya mungkin termasuk muntah, sakit perut, ensefalopati,
dan diare encer yang mengandung darah. Pada paparan jangka panjang dapat
mengakibatkan penebalan kulit, kulit menjadi lebih gelap, sakit perut, diare,
penyakit jantung, mati rasa dan kanker (Bhadauria, 2019).

2.2.5 Kromium (Cr)

Kromium adalah unsur ke-24 dalam tabel periodik dan simbolnya adalah Cr.
Ditemukan pada tahun 1798 oleh LN Vauquelin. Cr termasuk logam transisi dan
berat atom rata-ratanya adalah 52 g/mol. Kromium adalah unsur pertama dari

golongan 6, logam berwarna abu-abu seperti baja, berkilau, keras dan rapuh.
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Logam ini adalah unsur paling berlimpah kedua puluh satu di kerak bumi.
Meskipun tidak bereaksi dengan air, tetapi dapat bereaksi dengan asam. Nama
kromium berasal dari senyawanya yang memiliki banyak warna seperti hitam,
hijau, biru, ungu, kuning, oranye dan merah.oleh karena itu, telah digunakan
dalam cat dan pigmen. Adapun sifat fisik dan kimia dari kromium dapat dilihat
pada Tabel 5.

Tabel 5. Sifat Fisik dan Kimia dari Kromium (Cr)

Sifat fisik dan kimia kromium

Nomor atom 24
Berat atom 51,9961 u
Jari-jari atom 130 pm
Konfigurasi electron [Ar] 4s'3d°
Titik lebur 1907 °C
Titik didih 2672°C
Toksisitas Bervariasi
Panasnya fusi 21 KJ/mol
Panas penguapan 342 KJ/mol
Energi ionisasi pertama 652,4 KJ/mol
Energi ionisasi kedua 1590,6 KJ/mol
Energi ionisasi ketiga 2987 KJ/mol

(Genchi et al., 2021).

Salah satu logam transisi yang penting adalah kromium (Cr). Sepuhan kromium
(chrome plating) banyak digunakan pada peralatan sehari-hari, pada mobil dan
sebagainya, karena lapisan kromium ini sangat indah, keras dan melindungi logam
lain dari korosi. Kromium juga penting dalam paduan logam dan digunakan dalam
pembuatan " stainless steel”. Kromium (Cr) sendiri sebenarnya tidak toksik, tetapi
senyawanya iritan dan korosif, menimbulkan ulcus yang dalam pada kulit dan
selaput lendir. Sehingga Cr dapat menimbulkan kerusakan pada tulang hidung

serta menimbulkan kanker di dalam paru-paru (Genchi et al., 2021).
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2.2.6 Barium (Ba)

Barium (Ba) adalah unsur alkali tanah yang sangat reaktif dan mudah teroksidasi
sehingga pada suhu kamar bereaksi lambat dengan oksigen dan udara. Oleh
karena sifat reaktivitasnya yang sangat tinggi, sehingga barium tidak ditemukan
dalam keadaan murni di alam (Sugiyarto dan Suyanti, 2010). Adapun sifat fisik
dan kimia dari barium dapat dilihat pada Tabel 6.

Tabel 6. Sifat Fisik dan Kimia dari Barium (Ba)

Sifat fisik dan kimia barium

Nomor atom 56
Konfigurasi elektron [Xe] 6s°
Massa atom 137,327 u
Titik didih 1845°C
Toksisitas Rendah
Warna Putih keperakan
Titik lebur 727°C

(Charbonnier et al., 2018).

Barium adalah unsur kelima pada golongan 2 dan merupakan logam alkali tanah
yang lunak dan keperakan. Karena konfigurasi elektroniknya ([Xe] 6s?), bentuk
umum Ba adalah Ba (0) dan Ba (I1). Meskipun massa atomnya besar, Ba lebih
melimpah di lingkungan dibandingkan unsur-unsur tetangganya, inilah yang
disebut “Puncak Ba” disebabkan oleh “angka ajaib” nuklida atom Ba, yaitu
nuklida dengan jumlah neutron yang sama dengan jumlah protonnya. Nuklida ini
memiliki sifat yang stabil dan tidak mudah terurai menjadi unsur lain. Barium
memiliki titik lebur yang relatif rendah dan sangat tahan api. Suhu kondensasi
50% barium adalah 1455K. Barium juga ditemukan dalam jumlah yang melimpah
dalam inklusi tahan api dari meteorit. Di kerak benua bagian atas bumi,

konsentrasi barium diperkirakan sekitar 600 ppm (Charbonnier et al., 2018).


https://id.wikipedia.org/wiki/Barium
https://id.wikipedia.org/wiki/Barium
https://id.wikipedia.org/wiki/Nuklida
https://id.wikipedia.org/wiki/Nuklida
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2.2.7 Antimon (Sb)

Antimon (Sb) merupakan unsur metaloid yang beracun dan berpotensi
karsinogenik. Antimon (Sb) merupakan salah satu jenis metaloid yang banyak
terdapat di alam, memiliki sifat toksisitas tinggi dan migrasi jarak jauh. Toksisitas
Sb di lingkungan sangat bergantung pada spesiasinya. Dalam proses
penambangan dan pengolahan antimon, akan dihasilkan limbah yang mengandung
antimon, yang tidak hanya menyebabkan pencemaran lingkungan, tetapi juga
menghasilkan toksisitas yang serius bagi organisme (Ge et al., 2021). Adapun

sifat fisik dan kimia dari barium dapat dilihat pada Tabel 7.

Tabel 7. Sifat Fisik dan Kimia dari Antimon (Sb)

Sifat fisik dan kimia antimon

Nomor atom 51
Konfigurasi elektron [Kr] 4d*° 552 5p®
Warna Stabil : birl_J-putih, ti_dak stabil :
kuning dan hitam
Titik didih 1587°C
Toksisitas Bervariasi
Wujud Kristal padat yang rapuh
Titik lebur 630,63°C

(Periferakis et al., 2022).

Antimon adalah metaloid dengan empatalotropi bentuk. Logam biru-putih adalah
bentuk stabil, sedangkan logam kuning dan hitam adalah bentuk tak stabil.
Antimon juga dimanfaatkan dalam bahan tahan api, cat, keramik, karet, dan
elektronik. Manfaat yang paling penting dari antimon yaitu sebagai penguat
timbal untuk baterai. Manfaat-manfaat lainnya sebagai campuran antigores, korek
api, obat-obatan dan pipa. Antimon dan senyawa-senyawanya adalah toksik.
Gejala akibat keracunan antimon serupa dengan keracunan arsen. Pada dosis
rendah, antimon menyebabkan sakit kepala dan depresi. Pada dosis tinggi,
antimon akan mengakibatkan kematian dalam beberapa hari (Purwamargapratala
dkk., 2013).
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2.2.8 Selenium (Se)

Selenium adalah unsur dengan nomor atom 34, memiliki sifat semi logam, serta
berada dalam bentuk kimia yang beragam di alam. Selenium terdiri dalam 2
bentuk, yaitu dalam bentuk organik dan anorganik. Bentuk anorganik dari
selenium adalah selenat dan selenit, sedangkan bentuk organiknya yaitu
selenometionin dan selenosistein (Yunita dan Sumiwi, 2018). Adapun sifat fisik
dan kimia dari selenium dapat dilihat pada Tabel 8.

Tabel 8. Sifat Fisik dan Kimia dari Selenium (Se)

Sifat fisik dan kimia selenium

Nomor atom 34
Konfigurasi elektron [Ar] 3d° 452 4p*
Titik leleh 958K
Titik didih 494K
Toksisitas Bergantung [:(a:?na: :r:);;s dan bentuk
Wujud Logam keperakan atau serbuk merah

(Kieliszek, 2021).

Selenium adalah unsur yang ada pada golongan 6 dalam tabel periodik. Sifat
kimia dalam golongan ini berubah seiring waktu dengan bertambahnya massa
atom unsur. Oksigen dan belerang merupakan tipikal non-logam, sedangkan
selenium dan telurium dicirikan oleh sifat sementaranya dan disebut sebagai semi-
logam. Selenium memiliki afinitas yang jauh lebih rendah terhadap oksigen
dibandingkan belerang. Akibat pembakarannya, hanya dua oksida stabil yang
terbentuk: SeO, dan SeOs, yang dapat membentuk asam selenium (IV) dan (V1).
Kedua asam tersebut menunjukkan sifat oksidasi yang kuat. Selenium dapat
mengakibatkan gangguan pada kelenjar tiroid dan kesehatan jantung. Selenium
menyerupai sulfur dalam sifat fisik dan kimia. Konsentrasi selenium dalam darah
19-25 mikrogram per 100 mililiter. Selenium menyebabkan kanker, leukemia
limfositik, paru-paru, pencernaan, usus besar, kanker kulit, dan penyakit hodgkins
(Kieliszek, 2021).


https://id.wikipedia.org/wiki/Kelenjar_tiroid
https://id.wikipedia.org/w/index.php?title=Leukemia_limfositik&action=edit&redlink=1
https://id.wikipedia.org/w/index.php?title=Leukemia_limfositik&action=edit&redlink=1
https://id.wikipedia.org/wiki/Kanker_kulit
https://id.wikipedia.org/wiki/Limfoma_Hodgkin
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2.3 Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry (ICP-MS)

Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry (ICP-MS) adalah ICP-MS adalah
seperangkat alat yang dapat digunakan untuk mengidentifikasi unsur dan isotop
secara bersamaan yang terkandung dalam berbagai jenis cuplikan. Alat ini
merupakan gabungan plasma (ICP = Inductively Coupled Plasma) sebagai sumber
ionisasi dengan spektrometer massa (MS = Mass Spectrometer) sebagai pemilah
dan pencacah ion (Rukihati dan Saryati, 2006).

Deteksi dan
Diskriminasi Massa

Introduksi
Sampel dan
Pembentukan
Asrosal

Gas Argon |

Komputer untuk
Analisa Data

Gambar 1. Skema Tahapan Utama Proses ICP-MS (Irzon, 2010).

Alasan ICP digunakan sebagai sumber ion dalam ICP-MS karena sebagaian besar
unsur dapat diionisasi dengan efisien dalam ICP. Jika dibandingkan terhadap
Inductively Coupled Plasma-Emission Spectrometry (ICP-ES), spektra massa
lebih sederhana daripada spektra emisi optik. Kebanyakan unsur berat
memperlihatkan ratusan garis emisi, tetapi unsur berat tersebut hanya mempunyai
1-10 spektrum massa yang berasal dari isotop alam. Terdapat dua keuntungan
utama metode ICP-MS, pertama, spektra massa yang sederhana, yaitu 1-10
spektrum berasal dari isotop unsur yang ada di alam; kedua, gangguan antar unsur
dapat diprediksi. Keuntungan lainnya, ICP-MS adalah metode analisis multi
unsur, yaitu dalam waktu yang bersamaan lebih dari 30 unsur dapat ditentukan
secara bersamaan, serta mempunyai batas penentuan limit deteksi yang rendah
(dalam orde nanogram = 10° gram). Selain untuk penentuan unsur, ICP-MS juga
digunakan untuk analisis isotop (Rukihati dan Saryati, 2006).
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ICP-MS mempunyai prinsip bahwa atom-atom suatu logam yang diukur yaitu
atom yang terionisasi positif sedangkan atom yang bermuatan negatif dan bahkan

tidak memiliki muatan akan dibuang (Agustina, 2020).

2.4 Asam Klorida (HCI)

HCI adalah cairan kimia yang sangat korosif, berbau menyengat dan sangat iritatif
dan beracun, larutan HCI termasuk bahan kimia berbahaya atau B3. Bahaya
terhadap kesehatan tergantung pada konsentrasi larutannya, < 5% bersifat iritan
lemah, 5 — 10% bersifat iritan kuat, > 10 % bersifat korosif (Khasibudin dkk.,
2019). Asam klorida adalah asam kuat yang paling tidak berbahaya dibandingkan
dengan asam kuat lainnya karena mengandung ion klorida yang tidak reaktif dan
tidak beracun. Asam klorida dalam konsentrasi menengah cukup stabil untuk
disimpan dan terus mempertahankan konsentrasinya (Supiati dkk., 2013). Asam
klorida madalah senyawa yang dapat mengklorinasi bahan-bahan hidrokarbon.
Asam klorida (HCI) ini terurai dalam air dan mengeluarkan panas pada proses
pelarutannya. Asam klorida larut didalam air pada tekanan atmosfer dan suhu
kamar yaitu sebesar 42 % berat. Asam klorida (HCI) yang berperan sebagai
aktivator bersifat higroskopis. HCI dapat melarutkan pengotor lebih besar,
sehingga pori-pori yang terbentuk lebih banyak dan proses penyerapan menjadi
lebih maksimal (Huda dkk., 2017).

2.5 Asam Nitrat (HNO3)

Asam nitrat adalah cairan tidak berwarna hingga kuning atau merah yang
terkadang mengeluarkan uap berwarna coklat kemerahan dengan bau yang
menyesakkan digunakan di area yang luas. Asam nitrat dianggap sebagai salah
satu asam anorganik terkuat dan salah satu bahan kimia penting dalam industri.
Pemanfaatan asam nitrat melibatkan berbagai bidang seperti penggunaannya
dalam industri pupuk. Selain itu, asam nitrat juga digunakan dalam pembentukan
bahan kimia pertanian, penghambat korosi, zat antara, produk pengolahan air,

produk perawatan pribadi, zat anti kerak, zat pengoksidasi, serta sebagai bahan
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pelarut sebagian besar logam dan unsur kimia non logam. Secara umum,
konsumsi dan produksi asam nitrat adalah sekitar 60%. Namun, asam nitrat pekat
diperlukan untuk produksi bahan kimia seperti isosianat dan nitrobenzena, yang
umumnya digunakan sebagai bahan awal dalam berbagai bahan kimia. Asam
nitrat dianggap sebagai oksidator paling kuat yang bereaksi hebat terhadap banyak
bahan organik. Oksidasinya bergantung pada konsentrasi asam, suhu dan zat
pereduksi (Singh and Malhotra, 2020).

2.6 Validasi Metode

Validasi metode adalah suatu tindakan penilaian terhadap parameter tertentu,
berdasarkan percobaan laboratorium, untuk membuktikan bahwa parameter
tersebut memenuhi persyaratan untuk penggunaannya (Harmita, 2004). Metode
yang dibuat atau yang digunakan harus divalidasi dengan cara dievaluasi dan diuji
agar dapat memastikan bahwa metode tersebut mampu menghasilkan data yang

valid dan sesuai dengan tujuan (Riyanto, 2017).

Parameter validasi metode analisis meliputi penentuan akurasi, presisi, batas
deteksi, batas kuantifikasi, linearitas dan selektivitas. Validasi metode analisis
juga diwajibkan oleh sebagian besar peraturan dan standar mutu yang berdampak

pada laboratorium (Chavan and Desai, 2022).

2.6.1 Akurasi

Akurasi merupakan ukuran yang menunjukan derajat kedekatan hasil analis
dengan kadar analit sebenarnya. Hasil analisis kimia yang telah dilakukan dengan
ketelitian yang tinggi tidak selalu menunjukkan hasil yang sebenarnya. Perbedaan
nilai tersebut merupakan kesalahan suatu analisis yang disebut dengan ketepatan
atau akurasi (Riyanto, 2017). Ketepatan dinyatakan sebagai persen perolehan
kembali (recovery) analit yang ditambahkan. Hasil akurasi dinyatakan baik

apabila diperoleh nilai dengan rentang 90 - 110% (Trisnawati dkk., 2021).
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Recovery dapat ditentukan menggunakan persamaan berikut :

Konsentrasi terukur

Recovery (%) = x 100% 1)

Konsentrasi standar

Kriteria penerimaan yang diperbolehkan untuk setiap konsentrasi analit pada
matriks dapat dilihat pada Tabel 9.

Tabel 9. Kriteria Penerimaan Persen Recovery

Analit pada matriks sampel Rata-rata yang diperoleh %
100% 98-102
> 10 % 98-102
>1% 97-103
>0,1% 95-105
0,01 % 90-107
0,001 % 90-107
1 ppm 80-110
100 ppb 80-110
10 ppb 60-115
1 ppb 40-120

(Harmita, 2004).

2.6.2 Linieritas

Linearitas suatu prosedur analitik adalah kemampuannya dalam rentang tertentu
untuk memperoleh hasil pengujian yang berbanding lurus atau melalui
transformasi matematis yang terdefinisi dengan baik terhadap konsentrasi jumlah
analit dalam sampel. Pengujian linearitas adalah pengujian yang dilakukan untuk
mengetahui kemampuan metode analisis dalam memberikan respon proporsional
atau linear terhadap konsentrasi analit dalam sampel. Linearitas dapat ditunjukkan
secara langsung pada bahan uji dengan pengenceran larutan stok standar atau
dengan menimbang secara terpisah campuran sintetik dari komponen produk uji.
Persamaan regresi linier yang diterapkan pada hasil harus memiliki titik potong
yang tidak berbeda nyata dari nol. Jika diperoleh intercept bukan nol yang
signifikan, harus dibuktikan bahwa hal ini tidak berpengaruh pada keakuratan

metode (Rambla-alegre et al., 2012).
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2.6.3 Presisi

Presisi merupakan ukuran yang menunjukkan derajat kesesuaian pada hasil uji
individual, diukur melalui hasil individual rata-rata jika prosedur ditetapkan
secara berulang pada sampel yang diambil pada campuran homogen (Sahriawati
dkk., 2020). Presisi mencerminkan kesalahan acak dari suatu hasil pengukuran.
Kesalahan acak berasal dari pengaruh-pengaruh yang tidak dapat diperkirakan,
bervariasi terhadap ruang, dan dan tidak permanen. Kesalahan acak sulit untuk
dihindari, banyak berhubungan dengan instrumen ukur, peralatan contoh yang

diukur, prosedur kerja, dan lingkungan (Harmita, 2004).

Penentuan presisi dapat dibagi menjadi tiga kategori yaitu (repeatability), presisi
antara (intermediate precision) dan ketertiruan (reproducibility). Keterulangan
(repeatability) merupakan ketepatan metode apabila dilakukan berulang kali oleh
analis yang sama pada kondisi yang sama dan pada hari yang sama. Presisi antara
(intermediate precision) merupakan bagian dari presisi yang dilakukan dalam
laboratorium yang sama oleh analis, reagen, alat dan waktu yang berbeda.
Ketertiruan (reproducibility) adalah ketepatan metode apabila dikerjakan pada
kondisi yang berbeda. Kriteria ketepatan diberikan apabila metode memberikan
simpangan baku relatif (RSD) atau koefisien variasi (CV) 2% atau kurang
(Harmita, 2004). Menurut Sasongko dkk. (2017) nilai % RSD uji keterulangan
hasil pengujian harus lebih kecil dari 2/3 CV Horwitz yang ditentukan dengan

rumus :
SD
RSD (%) = =2 x 100% )
CV Horwitz (%) = 21 -051°9C x 100% (3)
= CV Horwitz (%) = = 2-°9%9€ x 100% ()
Keterangan:

SD : Standar deviasi
X :Rata-rata pengukuran
n :Rata-rata konsentrasi terukur
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2.6.4 LoD (Limit of Detection) dan LoQ (Limit of Quantification)

Batas deteksi atau Limit of Detection (LoD) dari suatu prosedur analitik adalah
jumlah terendah analit dalam suatu sampel yang dapat dideteksi tetapi belum tentu
dapat dikuantifikasi sebagai nilai pasti, sedangkan batas kuantisasi atau Limit of
Quantification (LoQ) adalah jumlah analit terendah dalam sampel yang dapat
ditentukan secara kuantitatif dengan presisi dan akurasi yang sesuai. LoD adalah
titik dimana nilai terukur lebih besar daripada ketidakpastian yang terkait
dengannya, sedangkan LoQ adalah parameter pengujian kuantitatif untuk senyawa
tingkat rendah dalam matriks sampel dan digunakan khususnya untuk penentuan
pengotor atau produk degradasi. LoQ umumnya ditentukan dengan analisis
sampel dengan konsentrasi analit yang diketahui dan dengan menetapkan tingkat
minimum dimana analit dapat diukur dengan akurasi dan presisi yang dapat
diterima. Untuk perhitungan LoD dan LoQ, pendekatan yang berbeda dapat
digunakan seperti, inspeksi visual, standar deviasi (SD) dari respon dan
sensitivitas dari kurva kalibrasi (3.3(SD/S) untuk LoD dan 10(SD/S) untuk LoQ.
SD respon dapat ditentukan berdasarkan SD blanko, SD sisa garis regresi, atau SD
perpotongan y dari garis regresi), dan konvensi rasio signal-to-noise (biasanya 3:1
untuk LoD dan 10:1 untuk LoQ). Rasio signal-to-noise untuk LoQ adalah aturan
praktis yang baik, namun harus diingat bahwa penentuannya adalah kompromi
antara konsentrasi dan presisi serta akurasi yang diperlukan. Artinya, ketika
tingkat konsentrasi LoQ menurun, presisi meningkat (Rambla-Alegre et al.,
2012).

2.7 Estimasi Ketidakpastian

Ketidakpastian (Uncertainty) adalah suatu parameter yang menyatakan
kemungkinan terjadinya kesalahan dalam suatu pengujian atau tingkat keyakinan
dari suatu pengujian yang dilakukan (Riyanto, 2014). Ketidakpastian adalah suatu
parameter yang menetapkan rentang ukur atau kisaran yang didalamnya
diperkirakan ada nilai benar atau kuantitas yang diukur (Febrina dan Silvia, 2018).
Ketidakpastian merupakan salah satu bagian penting dari nilai acuan suatu bahan

acuan bersertifikat. Adanya ketidakpastian pengukuran memberikan jaminan
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kecocokan dari metode uji yang digunakan. Oleh karena itu, proses estimasi
ketidakpastian yang tepat memberikan hasil pengukuran yang reliable (Elishian
dkk., 2021). Menurut ISO/IEC 17025:2017 Persyaratan Umum Kompetensi
Laboratorium Pengujian dan Laboratorium Kalibrasi, dalam standar diatur bahwa
laboratorium wajib mempunyai dan menerapkan prosedur untuk mengestimasi
ketidakpastian pengukuran. Tujuan dari estimasi ketidakpastian pengukuran
adalah untuk melihat kehandalan hasil pengujian dengan menetapkan

ketertelusuran dengan satuan internasional (Hafsah dkk., 2021).

Mengukur merupakan proses mengaitkan angka secara empirik dan objekif pada
sifat-sifat objek atau kejadian, sehingga angka yang diperoleh dapat
menggambarkan dengan jelas mengenai objek dan kejadian tersebut. Proses
pengukuran adalah suatu proses yang meliputi spesifikasi besaran ukur, metode
pengukuran, dan prosedur pengukuran. Hasil suatu pengukuran hanya suatu
taksiran atau perkiraan dari nilai suatu pengukuran, karena pada kegiatan
pengukuran terkandung kesalahan sistematik maupun kesalahan acak. Oleh karena
itu, hasil pengukuran hanya lengkap apabila disertai dengan nilai ketidakpastian
pengukuran. Ketidakpastian ditunjukkan dengan tanda rentang (x) atau parameter
yang dihubungkan dengan hasil pengukuran yang mencirikan dispersi nilai yang
beralasan untuk dicantumkan dalam nilai yang diukur (Sirigar dan Hendrayana,
2007). Terdapat dua kategori komponen ketidakpastian pengukuran yang
digunakan untuk menaksirkan nilai numeriknya :
1. Tipe A yaitu ketidakpastian berdasarkan pekerjaan eksperimental dan dihitung
dari rangkaian berulang.
2. Tipe B yaitu ketidakpastian berdasarkan informasi atau data yang dapat
dipercaya, contoh : sertifikat kalibrasi dengan tingkat kepercayaan 95%
menghasilkan faktor cakupan (k) adalah 2 (KAN, 2003).
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2.7.1 Tahapan Identifikasi Nilai Estimasi Ketidakpastian Pengukuran

Identifikasi nilai ketidakpastian dilakukan melalui beberapa tahapan. Tahapan

tersebut meliputi :

1. Menyusun model alur pengujian dan menentukan formulasi rumus yang
digunakan.

2. Mengidentifikasi sumber-sumber ketidakpastian yang dapat memberikan
kontribusi terhadap hasil akhir pengujian dalam bentuk diagram cause effect
atau fish bone.

3. Estimasi masing-masing komponen ketidakpastian perhitungan.

4. Menghitung ketidakpastian gabungan dan ketidakpastian diperluas
(Kantasubrata, 2014).

2.7.2 Diagram Tulang Ikan

Diagram tulang ikan merupakan identifikasi sumber-sumber ketidakpastian dan
daftar semua faktor yang dapat memberikan kontribusi kesalahan terhadap hasil
akhir. Langkah awal dalam menghitung ketidakpastian sampel diawali dengan
membuat diagram tulang ikan. Manfaat atau fungsi membuat diagram tulang ikan
untuk mengetahui sumber-sumber ketidakpastian dari tiap tahapan pengukuran
sampel. Langkah selanjutnya adalah menulis rumus sesuai sumber ketidakpastian
pada grafik tulang ikan. Sumber ketidakpastian yang ada pada tulang ikan
berkontribusi pada perhitungan ketidakpastian baku (p) dan ketidakpastian

gabungan dari ketidakpastian baku tersebut (Nuraini dan Hermawan, 2022).
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Gambar 2. Diagram Tulang Ikan (Nuraini dan Hermawan, 2022).

2.7.3 Ketidakpastian Baku

Cara kerja untuk membuat ketidakpastian baku adalah sebagai berikut:

1. Mengidentifikasi sumber-sumber ketidakpastian dari diagram tulang ikan.

2. Menghitung ketidakpastian pada masing-masing tulang dengan rumus sebagai
berikut.

a) Penentuan nilai ketidakpastian baku

_SD
ESDM = —= (%)

Evaluasi tipe A dengan notasi HA dari suatu besaran yang ditentukan dari
n pengukuran berulang yang saling bebas adalah nilai ESDM :

HA = ESDM (6)
Keterangan :
ESDM : Experimental standard deviation of mean

HA = ketidakpastian baku evaluasi tipe A

b) Tipe B
Hitung ketidakpastian baku tipe B ini berdasarkan distibusi kejadiannya
sebagai berikut :
e Distribusi Normal (Gaussian Distribution)
Distribusi Normal atau Gaussian Distribution, digunakan jika
sumber ketidakpstian diambil dari sertifikat kalibrasi (a) yang
ditetapkan pada tingkat kepercayaan 95%, maka :
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uB =3 (7)
Distribusi Segi Empat (Rectangular)
Distribusi Segi Empat atau Rectangular, digunakan jika batas dapat
ditentukan namun nilai besaran ukur tampak berada disemua
tempat dalam rentang tersebut. Ketidakpastian baku diperoleh
dengan membagi setengah rentang (a) dengan \3, yaitu p = a/\3
a

uB=7 8)

Distribusi Segi Tiga (Triangular)

Distribusi segitiga atau triangular digunakan jika, terdapat bukti
bahwa nilai yang paling mungkin adalah nilai yang paling dekat
dengan nilai rata-rata, lebih dekat dengan batas rentang,
kemungkinannya berkurang menuju “0”. Ketidakpastian baku

diperoleh dengan membagi setengah rentang (a) dengan V6, yaitu :

_a
uB =7 9)

Distribusi bentuk -U (U-shape)
Ketidakpastian baku diperoleh dengan membagi setengah rentang
(a) dengan \2 (Febrina dan Silvia, 2018).

_a
HB =7 (10)

2.7.4 Ketidakpastian Gabungan

Perhitungan ketidakpastian gabungan (pic) semua ketidakpastian baku atau
persamaan umum untuk menggabungkan nilai ketidakpastian baku dari
komponen-komponennya menjadi ketidakpastian baku gabungan yaitu
dijumlahkan, dikuadratkan dan ditarik akar pangkat dua dari jumlahnya. Untuk
penjumlahan atau pengurangan, misal Y = A+ B, maka perhitungan
ketidakpastian gabungan (uc) (Sukirno dan Samin, 2011).

Hc® = pg? + pc’ (11)

atau

e=ud + 2 (12)
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2.7.5 Ketidakpastian Diperluas

Ketidakpastian diperluas (U), untuk mendapatkan probabilitas yang memadai
bahwa nilai hasil uji berada dalam rentang yang diberikan oleh ketidakpastian,
maka ketidakpastian baku gabungan dikalikan dengan sebuah faktor pencakupan
(k). Tingkat kepercayaan sekitar 95 % memberikan faktor pencakupan 2 (k = 2)
untuk ketidakpastian diperluas (Sukirno dan Samin, 2011).

U=KXHc (13)



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada Januari-April 2024 di Laboratorium Kontaminan
Kimia BPMB (Balai Pengujian Mutu Barang) yang bertempat di JI. Raya Bogor

Km.26 Ciracas, Jakarta Timur.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah Inductively Coupled Plasma
Mass Spectrometry (ICP-MS) Perkin EImer DRC |1, Shaking water bath GFL
1083, neraca analitik, erlenmeyer 50 mL, labu ukur 50 mL, labu ukur 1 L,

mikropipet, kertas saring Whatman No. 42, corong, dan gelas piala.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sampel mainan anak, ,
larutan HCI 0,07 N grade ultrapure, larutan HNO3 2% grade suprapur,
akuabides, dan larutan standar variasi 8 logam dengan masing-masing konsentrasi
0,01; 0,05; 0,1; 0,5; 1; 2,5; 5; 10; 25; 50; dan 100 ppb.

3.3 Prosedur Kerja

3.3.1 Preparasi dan Ekstraksi Sampel

a. Pembuatan larutan HCI 0.07 N
Pembuatan larutan HCI 0,07 N dari larutan HCI 30% yaitu dipipet sebanyak
7,41 mL dimasukkan ke dalam labu takar 1 L, kemudian ditambahkan dengan

akuabides hingga tanda batas dan larutan dihomogenkan.
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b. Pembuatan larutan HNO3 2%
Pembuatan larutan HNO3 2% dibuat dari larutan HNO3z 65 % sebanyak 30,8

mL dimasukkan ke dalam labu ukur 1 L, kemudian ditambahkan dengan

akuabides hingga tanda batas dan larutan dihomogenkan.

c. Preparasi Sampel

1)

2)

Preparasi sampel dengan HCI 0,07 N

Sampel mainan anak dipotong kecil-kecil dan ditimbang sebanyak 1 gram,
kemudian ditambahkan larutan HCI 0,07 N sebanyak 50 mL. Sampel
dipanaskan selama 2 jam dengan suhu 37°C dengan shaking water bath.
Setelah selesai, sampel disaring dengan kertas saring Whatman No. 42 dan
ditampung dalam labu ukur 50 mL, kemudian ditambahkan dengan HCI
0,07 N sampai tanda batas.

Preparasi sampel dengan HNO3z 2%

Sampel mainan anak dipotong kecil-kecil dan ditimbang sebanyak 1 gram,
kemudian ditambahkan larutan HNO3z 2% sebanyak 50 mL. Sampel
dipanaskan selama 2 jam dengan suhu 37°C dengan shaking water bath.
Setelah selesai, sampel disaring dengan kertas saring Whatman No. 42 dan
ditampung dalam labu ukur 50 mL, kemudian ditambahkan dengan HNO3

2% sampai tanda batas.

d. Pembuatan Deret Standar

Proses pembuatan deret standar harus dilakukan secara teliti dan cermat.

Apabila terjadi kesalahan dalam proses pemipetan, akan berdampak pada

linearitas kurva kalibrasinya. Kurva kalibrasi didapat dari hubungan antara

variasi konsentrasi dengan luas area. Semakin linear kurva kalibrasi akan

semakin baik jaminan mutu hasil uji atau penelitian.
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Tabel 10. Penambahan Masing-masing Deret Standar

Konsentrasi Konsentrasi Total volume V_olume yang
deret standar larutan stok Ia_rutan yang ditambahkan
(ppb) dibuat (mL) (mL)

0,01 0,1 ppb 10 1
0,05 1 ppb 10 0,5
0,1 1 ppb 10 1
0,5 10 ppb 10 0,5
1 10 ppb 10 1
2,5 100 ppb 10 0,25
5 100 ppb 10 0,5
10 100 ppb 10 1
25 1 ppm 10 0,25
50 1 ppm 10 0,5
100 1 ppm 10 1

e. Preparasi Alat
Pada instrumen ICP-MS dibuat dalam kondisi awal yang dapat dilihat pada
Tabel 11.

Tabel 11. Kondisi awal instrument ICP-MS

Parameter Pengaturan
Vacuum pressure 6,6 X 107 torr
Nebulizer gas flow (NEB) 0,95 liter/menit
ICP RF power 1350 watts
Lens voltage 8 volts
Analog stage voltage -1750 volts

Pulse stage voltage 900Lts
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3.3.2 Perbandingan Kadar Logam Berat As, Sb, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se
pada Mainan Anak Jenis Plastik

Pada penelitian ini penentuan kadar logam berat As, Sb, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan
Se menggunakan 13 sampel dari satu rangkaian mainan anak jenis plastik yang
dipisahkan berdasarkan perbedaan warnanya. Larutan standar variasi 8 logam
dengan masing-masing konsentrasi 0,01; 0,0; 0,1; 0,5; 1; 2,5; 5; 10; 25; 50; dan
100 ppb dengan volume penambahan sesuai dengan Tabel 10. Masing-masing
diinjeksikan ke dalam ICP-MS. Selanjutnya dibuat kurva hubungan konsentrasi
standar logam terhadap intensitas. Persamaan regresi linear yang dihasilkan dalam
kurva hubungan tersebut kemudian digunakan untuk analisis uji kadar logam.
Larutan sampel dan spike kemudian diinjeksi ke dalam ICP-MS dan dihasilkan
nilai intensitas. Nilai intensitas ini digunakan untuk menghitung kadar logam
menggunakan persamaan regresi linear dari kurva standar logam. Kadar dari
masing-masing logam berat As, Sb, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se dalam sampel
mainan anak jenis plastik dapat ditentukan menggunakan Persamaan 14.
Selanjutnya dilakukan uji-t berpasangan (paired t-test) untuk membandingkan
kadar dari masing-masing logam berat yang menggunakan pelarut HCI 0,07 N dan
HNO3 2%.

3.3.3 Pengujian Menggunakan ICP-MS Parameter Validasi (Uji Linearitas,
Presisi, Akurasi, Reproducibility, LoD dan LoQ)

Validasi metode analisis terhadap parameter tertentu, berdasarkan percobaan
laboratorium, untuk membuktikan bahwa parameter tersebut memenuhi
persyaratan untuk penggunaanya. Uji validasi metode pada penelitian ini meliputi
variasi parameter : linearitas, presisi, akurasi, reproducibility, batas deteksi (LoD)
dan batas kuantifikasi (LoQ).

a. Liniearitas
Larutan standar variasi 8 logam dengan masing-masing konsentrasi 0,01; 0,05;
0,1;0,5; 1; 2,5; 5; 10; 25; 50; dan 100 ppb diinjeksikan berturut-turut ke dalam

ICP-MS. Data hasil analisis tersebut diolah, kemudian dibuat kurva hubungan
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konsentrasi standar logam terhadap intensitas, sehingga diperoleh kurva dan
persamaan garis serta nilai regresi dari masing-masing logam berat As, Sh, Ba,

Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se dalam sampel mainan anak jenis plastik.

. Presisi (Ketelitian)

Pada uji presisi dilakukan dengan teknik repeatability, dilakukan dengan 7 kali
pengulangan dengan cara melakukan spike ke dalam sampel pada hari, analis
dan kondisi yang sama. Penentuan presisi dilakukan pada konsentrasi 50 ppb.
Selanjutnya dianalisis menggunakan instrument ICP-MS. Hasil pengukuran
tersebut diolah untuk mendapatkan nilai simpangan baku (SD) serta nilai relatif
standar deviasi (RSD) dari masing-masing logam berat As, Sb, Ba, Cd, Cr, Pb,
Hg, dan Se. Metode dengan presisi yang baik ditunjukkan dengan perolehan
relatif standar deviasi (RSD) < 2% (Harmita, 2004).

. Reproducibility

Penentuan presisi dilakukan pada konsentrasi 10 ppb. Dilakukan dengan 7 kali
pengulangan di setiap minggu yang berbeda dengan cara melakukan spike ke
dalam sampel. Selanjutnya dianalisis menggunakan instrument ICP-MS. Hasil
pengukuran tersebut diolah untuk mendapatkan nilai simpangan baku (SD)
serta nilai relatif standar deviasi (RSD) dari masing-masing logam berat As,
Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se. Adapun syarat keberterimaan ditunjukkan
dengan perolehan relatif standar deviasi (RSD) < 2% (Harmita, 2004).

. Akurasi

Penentuan akurasi dilakukan pada konsentrasi 50 ppb. Dilakukan dengan 7 kali
pengulangan dengan cara melakukan spike ke dalam sampel. Selanjutnya
dianalisis menggunakan instrument ICP-MS. Hasil pengukuran tersebut diolah
untuk mendapatkan nilai % recovery dari masing-masing logam berat As, Sb,
Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se berdasarkan Persamaan 1.

. Penentuan Batas Deteksi LoD dan LoQ
Penentuan LoD dan LoQ diambil dari konsentrasi 0,05 ppb, 0,1 ppb, 0,5 ppb,
dan 1 ppb. Dilakukan dengan 7 kali pengulangan. Selanjutnya dianalisis

menggunakan instrument ICP-MS. Hasil pengukuran tersebut diolah untuk
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mendapatkan nilai simpangan baku (SD) dari masing-masing logam berat As,
Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se. Batas deteksi dihitung 3 kali SD dan batas
kuantifikasi dihitung 10 kali SD (Pirdaus dkk., 2018).

3.3.4 Ketidakpastian Pengukuran

Ketidakpastian termasuk suatu rentang nilai yang diperoleh dari suatu

penyimpangan sebagai nilai yang bisa ditoleransi.

a. Sumber Ketidakpastian
Mengidentifikasi sumber-sumber ketidakpastian yang dapat memberikan

kontribusi terhadap hasil akhir pengujian dalam bentuk diagram tulang ikan.

b. Ketidakpastian Baku
Dibuat larutan deret standar dengan volume penambahan sesuai dengan Tabel
10. Larutan standar tersebut dianalisis menggunakan ICP-MS. Selanjutnya
sampel yang sebelumnya telah dilakukan preparasi tersebut dianalisis
menggunakan ICP-MS dengan 7 kali pengulangan. Hasil pengukuran tersebut
diolah dan diidentifikasi sumber-sumber ketidakpastian dari diagram tulang
ikan untuk mendapatkan nilai ketidakpastian baku dari masing-masing logam
berat As, Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se dalam sampel mainan anak jenis

plastik.

c. Ketidakpastian Gabungan
Ketidakpastian gabungan dapat ditentukan dengan menggabungkan nilai
ketidakpastian baku dari komponen-komponennya menjadi ketidakpastian
baku gabungan yaitu dijumlahkan, dikuadratkan dan ditarik akar pangkat dua
dari jJumlahnya. Kemudian didapatkan ketidakpastian gabungan dari masing-
masing logam berat As, Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se dalam sampel mainan

anak jenis plastik berdasarkan Persamaan 12.
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d. Ketidakpastian Diperluas
Ketidakpastian diperluas ditentukan dengan cara mengalikan ketidakpastian
baku gabungan dengan faktor pencakupan (k). Tingkat kepercayaan sekitar
95% memberikan faktor pencakupan 2 (k = 2). Selanjutnya dihitung
ketidakpastian diperluas dari masing-masing logam berat As, Sb, Ba, Cd, Cr,

Pb, Hg, dan Se pada mainan anak jenis plastik berdasarkan Persamaan 13.

3.3.5 Penentuan Kadar Logam Berat As, Sh, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se
pada Mainan Anak Jenis Plastik

Pada penelitian ini penentuan kadar logam berat As, Sb, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan
Se menggunakan 13 sampel dari satu rangkaian mainan anak jenis plastik yang
dipisahkan berdasarkan perbedaan warnanya. Larutan standar variasi 8 logam
dengan masing-masing konsentrasi 0,01; 0,0; 0,1; 0,5; 1; 2,5; 5; 10; 25; 50; dan
100 ppb dengan volume penambahan sesuai dengan Tabel 10. Masing-masing
diinjeksikan ke dalam ICP-MS. Selanjutnya dibuat kurva hubungan konsentrasi
standar logam terhadap intensitas. Persamaan regresi linear yang dihasilkan dalam
kurva hubungan tersebut kemudian digunakan untuk analisis uji kadar logam.
Larutan sampel dan spike kemudian diinjeksi ke dalam ICP-MS dan dihasilkan
nilai intensitas. Nilai intensitas ini digunakan untuk menghitung kadar logam
menggunakan persamaan regresi linear dari kurva standar logam. Kadar dari
masing-masing logam berat As, Sb, Ba, Cd, Cr, Pb, Hg, dan Se dalam sampel
mainan anak jenis plastik dapat ditentukan menggunakan Persamaan 14.

C spl x Faktor Koreksi
(€ spl—( 100 )
1000

Kadar logam (mg/kg) = (14)



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan bahwa:

1.

2.

HNO3 2% dapat dijadikan sebagai pelarut alternatif pengganti HCI 0,07 N
untuk pengujian kadar logam berat Pb, Cd, As, Hg, Cr, Ba, Sb, dan Se dalam
sampel mainan anak jenis plastik menggunakan ICP-MS.

Validasi metode pada penentuan logam berat Pb, Cd, As, Hg, Cr, Ba, Sh, dan
Se dalam sampel mainan anak jenis plastik dengan destruksi basah
menggunakan HNO3 2% menunjukkan hasil yang baik dan telah memenuhi
syarat keberterimaan pada setiap parameter, sehingga metode tersebut dapat
digunakan untuk pengujian rutin di laboratorium.

Kadar logam berat Pb, Cd, As, Hg, Cr, Ba, Sb, dan Se dalam sampel mainan
anak jenis plastik yang telah diuji menunjukkan kadar masing-masing 8
logam berat tersebut berada di bawah ambang batas yang ditetapkan oleh
Standar Nasional Indonesia (SNI) ISO 8124-3:2010.

Nilai hasil ketidakpastian pengukuran logam Pb (0,05 mg/kg), logam Cd
(0,06 mg/kg), logam As (0,06 mg/kg), logam Hg (0,04 mg/kg), logam Cr
(0,01 mg/kg), logam Ba (0,02 mg/kg), logam Sb (0,01 mg/kg), dan logam Se
(0,06 mg/kg).
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5.2 Saran

1.

Penelitian selanjutnya disarankan menggunakan pelarut asam lain yang dapat
mendestruksi sampel hingga larut total untuk menganalisis kandungan logam
berat dalam sampel mainan anak agar dapat dibandingkan hasilnya.

Perlu dilakukan validasi metode lanjutan dengan parameter spesifitas
(specifity), ketangguhan (robustness), kekasaran (ruggedness), dan kest
sistem (system suitability).
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