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A BSTHRALK

Telah dilakukan penelitian tentang ekstraksi logam berat
Cd dan Cu dari sedimen laut dengan menggunakan asam
mirneral, HCl, HMNO=, Hz50s dan HClO0a dalam berbagai
kombinasl. FPenentuan konsentrasi logam berat dilakukan
dengan menggunakan spektrofotometer BErapan atom,
Konsentrasi logam wang paling tinggi dan standar dewviasi
relatif palimng rendah yvang diperocleh pada setiap kombinasi
asam merupakan metoda ekstraksi paling baik. Hasil
penelitian menunjukkan babhwa kombinasi HC1=-HMNOz-HC10a
dengan perbandingan volume 1 z 1 : 1 adalah vyang paling
baik diantara kombinasi tiga asam lainnnya, dengan
konsentrasi logam Cd danm Cu vang dipercleh masing-masing
13,1635 pgfg dan 74,9300 pgfg, dan standar deviasi
relatifnya masing-masing 1,23 ¥ dan 0,38 ¥ . Kombinasi
HCl - HC10a dengan perbandingan wvolume 1 1 1 memberikan
hagil wyang paling baik diantara kombinasi dua asam
lainnya. Konsentrasi logam Cd danm Cu yang diperoleh dengan
metode ini mééing—maging 12,433 pg/g dam 71,1457 pugsg dan
standar deviasi relatifnya masing-masing 2,1EB % dan
1,75 % . Disamping ditu kombinasi HNOx—-HClDOa diharapkan

memberikan hasil wvang baik untuk analisis Cd.
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A BSTRACLCT

The extraction of heavy metals, Cd and Cu T rrom marineg
sediment by acid digestion, HCl, HNOx, Hx50Ds and HC1Da in

various combination had been investigated. Cd and Cu

concentration was determined by atomic absorption
spectrophotometer. The highest concentration and the
lowest relative deviation standard found in various

combination was the most favorable extraction methode. The
results of this research showed that the combination of
HC1-HMOz=HC1l0a with ratio 1 : 1 3 1 (volume) was the most
favorable than other three acid combination, With
concentration of Cd and Cu was 13,1633 pgsg and 74,9300
pgsfg respectively, and relative standard deviation was
1,23 ¥ and 0,58 % respectively. The combination of HCl-
HClDa with ratic 1 2 1 (volume) was most favorable than
other two acid combination. The concentration of Cd and Cu
was 12,433 pgsg and 71,1457 ug/g respectively, and standar
deviation was 2Z,1B ¥ and 1,75 ¥ respectively. More over
combination of HNOx = HClUs was also hoped to give good

vield in analwvsis of Cd.
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A.

BEAB 1

PENDAHULUAN

Latar Belakang

Analisis sedimen laut merupakan hal penting dalam
kimia analisis lingkungan. Khususnya terhadap logam
berat, dibutuhkan suatu kepentingan yang sangat berarti
untuk mempelajari distribusinya sehubungan dengan
dampak buruk yang akan ditimbulkan terhadap biota laut
bila terdapat dalam jumlah yang melebihi ambang batas.

Logam berat Cd dan Cu yang terbuang ke lingkungan
setiap tahun semakin bertambah, sehingga mengakibatkan
maningkatnya konsentrasi logam berat tersebut pada
dasrah-daerah tertentu. Hal ini terjadi sebagai akibat
dari pemakaian logam tersebut yvang semakin luas oleh
berbagai aktifitas manusia. Sumber yang menyumbangkan
legam berat dalam jumlah besar ke dalam lingkungan
adalah limbah rumah tangga, kegiatan industri, serta
kegiatan transportasi berbagai jenis kendaraan di darat
maupun di laut. Disamping itu, aliran air pErkotaan
diketahui telah mengakibatkan pengkayaan logam berat
seperti Cd, Cu, In, Pb dan Ag yvang berasal dari ber-
bagai sumber. %)
Metode penentuan logam secara spektrofotometri

serapan atom merupakan teknik analisis yang paling luas
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digunakan sekarang inéiﬁ_gfenin'memmbnyni kelebihan

¥ ©
seperti analisisnya cepat,

peka, *'Ee.}.}*it.i. serta tidak
perlu pemisahan unsur yanq-akaﬁ._hianaliaiﬁ mesk ipun
terdapat wunsur lain secara bersama-sama. Untuk sampel
padat seperti sedimen, batuan dan mineral, maka tahapan
pelarutan sampel merupakan hal vang sangat mendasar
untuk keberhasilan suatu analisis. Hal ini berbeda
dengan sampel cair wyang dapat langsung dianalisis
dengan SS5a. 10)
Metode pendekomposisian dan pelarutan sampel wang
sering digumakan adalah :
1. Metode Kering
Metode ini sangat mudah mengerjakannya dan
tidak memer lukan pereaksi, sehingga adanya
kontaminasi dapat dihindari dengan menggunakan dapur
liﬁtrig. Selain itu dapat juga digunakan untuk
sampel dalam Jjumlah besar. Akanm tetapi cara ini
mempunyai kekurangan karena selain pengerjaannva
membutuhkan waktu cukup lama, juga suhu pengerjaan
relatif lebih tinggi. Dengan demikian sukar untuk
menghindari penguapan dari beberapa unsur vang

relatif mudah menguap baik sebagai unsur bebas

maupun sebagai senyvawanya.




£. Metode Hasah
Metode ini menggunakan asam mineral dan ada
pula yang menggunakan campuran basa atau peroksida.
Asam yang digunakan dapat tunggal maupun kombinasi
beberapa asam. Dengan cara ini pengerjaannya ber-—
langsung relatif lebih cepat dan penguapan dari

unsur yang dianalisis lebih kecil kemungkinannva.

Karena banvaknya cara yvang dapat digumakan untuk
mendekomposisi cuplikan, maka tidak ada suatu aturan
umum yang dapat digunakan dalam pemilihan suatu metode.
Akan tetapili wvang harus diperhatikan adalah bakhwa metode
vang dipilibk harus dapat menguraikan cuplikan secara
efektif atau mampu mnéqrhstrahsi logam yang dianalisis
secara efisien.

Dendﬁn maksud tersebut di atas, maka dirasa perlu
melakukan perbandingan kombinasi asam vyang dapat
digunakan mengekstraksi logam dari sedimen laut jika
digunakan secara kombinasi (gabungan beberapa asam).

Asam vang digunakan adalah HCl, HMOz, Hz50a dan HC1D..

Maksud Penelitian

Fenelitian ini bermaksud mempelajari penggunaan
kombinasi asam mineral HCl, HMNOx, H=50s dan HC1O0s
sebagal agen pengekstraksi logam Cd danm Cu dari sedimen

laut jika digunakan kombinasi dua dan kombinasi tiga.




C.

Tujuan Penelitian

Fenelitian imi bertujuan W tuk menentukan
kombinasi asam mineral yang baik digunakan sebagai
pengekstraksi logam berat Cd dan Cu dari sedimen laut
bila digunakan s®cara :
l. Kombinasi dua, yaitu ¢ HCl-HNOx, HCl-HxS50., HCl=-

HC10a, HNOx-HCl0a, dan Hz50.-HC10a.

2. Kombinasi tiga, vaitu 1 HCI-HNOz-Hz50a., HC1=HNO=x-

HC10as,; HC1-Hz504-HC10a, dan HNOx-Hz50.—-HC]0s.

Kontribusi Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan menjadi masukan
bagi para peneliti yang akan mengembangkan penelitian
tentang logam berat yang menggunakan sampel padat,

khususnya dalam lingkungan laut.
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TINJAUAN PUSTAKA i

Sedimen Laut

Ditinjau dari asal-usulnya, sedimen laut dapat
berasal dari pasockan air sungai yang membawa material
anorganik (mineral) maupun sSenyawa-senyawa organik.
Aliran air perkotaan juga membawa berbagai Jenis
material yang berasal dari limbah rumah tangga, produk
dari kegiatan industri (berupa limbah), kegiatan
transportasi dan lain—-lain. Material-material tersebut
akan menuju ke laut dan pada suatu saat akan mengendap
sebagai lumpur laut atau sedimen. Dengan demikian

sedimen laut ini merupakan material wvang memiliki

komposisi yvang sangat kompleks. 8)
Uiung Fandang merupakan sentra pertumbuban
ekonomi untuk kawasan timur Indonesia. Hal imni

menyebabkan ramainya kegiatam di kawasan ini baik di
darat maupun di laut vang dengan sendirinva akan
menyebabkan pencemaran dari produk (berupa limbah) dari
berbagai kegiatan manusia.

Keadaan pencemaran akan memberikan tekanan yang
cukup kuat terhadap lingkungan pantai baik air maupun
sedimennya tempat akhir mavoritas buangan kota ber-=
muara. Pencemaran kadmium dapat bersumber dari limbah

yang mengandung logam Cd seperti baterai, cat, buangan
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logam vyang telah disepuh dengan Kadmium, bahan—bahan
solder, keramik, insektisida dan lain-lain. Sedangkan
pencemaran oleh tembaga dapat disebabkan oleh buangan
dari alat-alat rumah tangga, kabel listrik yang
mengandung Cd dan Cu, peralatan elektronik, kaleng,
korosi pipa air yang menghasilkan logam Cd, Cu, Pb,
dan in, Hal imni akan menyebabkan peningkatan
konsentrasi logam di kawasan pantai wang jyga dapat
disebabkan oleh kegiatan transportasi di laut, Bs 13)

Sedimen permukaan di kawasan pantai adalah loka=i
yang sangat baik untuk penyelidikan parameter kimiawi
jangka pendek dan jangka panjang, karena mampu
menampung limbah kadmium dan tembaga bentuk padat dan
kesetimbangan cair-padat wunsur Cd dan Cu dalam air
laut-sedimen akan menghasilkan stok Cd dan Cu dalam
fase padat.

Umumnya logam berat masuk ke dalah lingkungan
laut berasal dari proses alamiah yvang dibawa oleh
@liran sungai, erosi, atau jatuhan debu dari atmosfir.
Selain itu dapat pula disebabkan oleh peningkatan
kegiatan manusia di daratanm ataupun di lepas pantai
melalui aktifitas industri, pertanian, pertambangan dan
transportasi berbagai jenis kendaraan. 7!

Aliran air badai perkotaan diketahui telah
menyumbangkan sejumlah besar logam ke dalam perairan.

Hal ini bersumber dari limbah-limbah rumah tangga,




seperti formula-formula detergen vang mengandung Fe,
Mn, Cry, Co, Ni, In, B dan As, korosi pipa-pipa air vang
menghasilkan Cu, Cd, Pb dan ZIn, serta pembuangan sampah
lumpur juga dapat menyebabkan pengkayaan logam Cu, Ph,
in, Cd dan Ag ke dalam sistem perairan, %)

Konsentrasi logam berat dalam sedimen vang lebih
tinggi wumumnya ditemukan pada lumpur, endapan lumpur,
pasir yang berlumpur ataupun campuran ketiganya. 8]

Karema komposisinya yang sangat kompleks, maka
penanganan cuplikan untuk penentuan suatu unsur misal-
nya logam, membutuhkan perhatian vyang lebih serius
sehingga sebelum dianalisis perlu dipilih metode
penyiapan cuplikan vyang tepat agar dalam analisis

diperoleh hasil yang dapat dipertanggungjawabkan.

Etgtrakﬁiangam
™ Unsur-unsur logam vang terdapat di alam adalah
bentuk persenyawaan, baik sebagai senvawa organik,
anorganik silikat maupun anorganik non silikat.
Femilihan suatu metode ekstraksi logam sangat
bergantung pada jenis cuplikan, unsur yang diamati dan
metode pengukuran yang digunakan dalam analisis kimia
tersebut. Karena banyaknya metode yvang dapat digunakan
untuk ekstraksi, maka tidak ada suatu aturan umum Wang
dapat digumakan dalam pemilihan metode ekstrakei ter-

sebut. Tetapi hal yang harus diperhatikan adalah Bbahwa




suatu metode yang dipilih harus mampu menguraikan baik
BEENYdWa—SENyawa organik mau pun material-material
anorganik sedimen atau mampu mengekstraksi logam vyang
dianalisis secara efektif, 1<)

Dalam analisis kimia batuan silikat wrtuk
penentuan kandungan unsur-unsur utama dilakukan dengan
melibatkan dua metode dekomposisi, vyaitu peleburan
dengan NaOH untuk penentuan silisium dan aluminium, dan
pelarutan dengan HF, H350. dan HNOsz untuk analisis besi
total, kalsium, magnesium, titanium, natrium, kalium,
fosfor, dan mangan. 1&)

Disamping ditu, wuntuk analisis kimia batubara,
digunakan campuran HsS50.-HNO= untuk penentuan unsur-
unsur natrium, kalium, besi, aluminium dan magnesium.
Asam mineral tersebut digunakan karena batubara
merupakan _minerll vang terutama tersusun dari bahan
organik, sehingga untuk menghilangkan senyawa-senyawa
organik tersebut digunakan asam-asam pengoksidasi.

Beberapa asam m?neral telah dikenal baik melarut-
kan material anorganik, seperti campuran HC1l=HNO=
dengan perbandingan 1 : I {akuaregia) dapat melarutkan
emas. Selain itu HC10. dikenal sebagai asam vang lebih
kuat vyang dapat melarutkan baik material anerganik

maupun organik.




C. Tinjauan Umum Logam Berat

Istilah "logam” secara khas menandakan suatu
unsur yang merupakan konduktor listrik vyang baik,
mempunyal konduktifitas panas, massa jenis yang besar,
mudah ditempa, kekerasan, dan keelektropositifan yang
tinggi. Meskipun demikian, beberapa unsur vang disebut
sebagai metaloid yang mempunyai satu atau lebih sifat-—
sifat tersebut dia-atas tidaklah cukup untuk memungkin-—
kan membedakannya sebagai legam atau bukan logam,
seperti boron, silikon, germanium, merkuri, dii. %)

Secara umum penggolongan logam sebagai logam
berat berdasarkan pada : tempatnya dalam tabel
periodik, gaya berat spesifik, lantanida dan aktinida,
serta tanggapan spesifik biokimiawi dalam hewan dan
tumbuhan. Logam dengan berat jenis kurang dari 5 g/cm™
dignluﬂqk;; sebagai logam ringan, sedangkan logam vyang
mempunyai berat Jjenis lebih dari 5 g/cm® digolongkan

sebagal logam berat.

1. Logam Kadmium
Kadmium {Cd) pertama kali diisolasi dan
diidentifikasi oleh F. Strehmeyer pada tahum 1817
dari biji sengsmithsne (InCO=x). Kadmium diekstraksi
secara komersial dari biji seng, seperti Zinc blende

(InS) yang mengandung kadmium 0,1 — 5,0 ¥ .
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Di dalam kerak bumi, kadmium tersedia 0,2 mg/g,
sedangkan dalam perairan vyang tercemar dapat
mencapai 4 mg/L. Sumber-sumber Cd vang penting dalam
lingkungan perairan berasal dari sisa-tica per-=
tambangan, limbah industri, serta aliran lumpur
kota. 13)

— Sifat dan Pemakaian Kadmium

Kadmium dengan nomor atom 48 dan berat atom
112,40 g/mol terletak pada golongan I B dalam
sistem periodik unsur-unsur dengan bilangan
oksidasi +2. 2)

Logam kadmium adalah logam putih kebiru-
biruan, dapat membentuk paduan logam dengan
tembaga wuntuk pembuatan kabel. Logam ini larut
dalam HC1l dan Hz50a, larut dalam HNOz membentuk
garam tak berwarmna yvang beracun, CdiNOz)=z. Garam
Cdi{NO=)= I}ni juga digunakan sebagai pengontrol
kecepatan pemecahan inti atom dalam reaksi
berantai pada reaktor nuklir. )

2. Logam Tembaga
Tembaga ditemukan dalam bentuk paduan dengan
beberapa logam seperti Pb, In, Fe, Mn, Sn, Ei, Ni,
darn Al. Persenyvawaan penting tembaga dapat ditemukan
dalam bentuk Cuprite (Cu=0), Chalcocote (Cu=5),

Covellite (CuS}), Chalcopyrite (CuFeSz), Bornite
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(CupFeSa), Enargite (Cu=(AsSb)S.). Selain itu,
tembaga juga ditemukan dalam bentuk seperti
malachite (CuCOsCu(OH)a), azurite (2CuCOxCu(0OH) =),
Chryscocolla (CuSi0Dx . 2Ha0) dan Bronchantite
(Cug(OH) g S0g1. J»12)
= Sifat dan Pemakaian Tembaga
Tembaga dengan nomor atom 29 terdapat pada
golongan 1 B sistem periodik wunsur-unsur dengan
bilangan oksidasi +1 dan +2. Logam tembaga adalah
logam dengan warna merah coklat, tidak mudah
mengalami korosi, dapat menghantar arus listrik
dengan baik. Tembaga murni bersifat lunak dan
dapat digulung dalam bentuk lembaran. =)
Femakaian tembaga sangat luas antara lain
pada industri kabel listrik, alat-alat rumakh
tangég serta industri pEralatan elektronik.

Tembaga dapat membentuk alloy dengan bermacam-—

s C Am logam, seperti Be=Cu dan Cu=In=5n=Pb
sebagai kuningan. Tembaga juga digunakan dalam
industri cat sebagai ar ling, industri
. ;’fikﬁéﬂ
insektisida dan fungisid !.;:??f:-fi!fﬂ.:'
'l-r.::';' x 5
:,1. '::‘_ -;_ Lk . :
‘.\t-;‘l-._, h-:_.{
s :
EE&RML
T e st
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D. Tinjauan Tentang Asam

Asam berasal dari bahasa Latin "acidus® vyang

berarti asam atau masam. Menurut teori Arhenius, asam
adalah senyawa Yang menghasilkan ion hidrogen Jjika
dilarutkan dalam air. 19)

Secara umum asam dikelompokkan menjadi dua
golongan, vyakni asam organik dan asam ancrganik atau
asam mineral. Asam anorganik tidak terbakar Sama
sekali, tetapi dapat menyebabkan material vang lain
terbakar jika telah mengalami kontak dengannya. Sedang-
kan asam organik mudah terbakar, tetapi subu pembakaran
relatif lebih tinggi dari subu lingkungan. Kekuatan
relatif asam sangat berbubungan dengan kecenderungannya
menghasilkan proton yang terhidrasi dalam air. 10}
Secara umum, asam dapat mengalami reaksi-reaksi

sebagai berikut @ 10)
1. Reaksi dengan logam
fAisam bereaksi dengan hampir semua logam membentuk
garam dan hidrogen. Contoh :
Cd + 2HC1 ==——3 CdCla + H=z {
261 + IH3S0. =———- > Alza(S0a)l= + 3Hx 1
2. Reaksi dengan basa

Asam bereaksi dengan basa membentuk garam dan air.

Reaksinya disebut reaksi netralisasi. Contoh 1

HC1 +
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Reaksi dengan cksida-oksida logam

Asam bereaksi dengan cksida-oksida logam

membentuk
garam dan air. Contoh :
FeD + ZHC] —====» Fells + HaD
Al =0 + EI-HNE:]: ““““ > 201 ( M=) + EH:E
Reaksi dengan karbonat
Asam bereaksi dengan karbonat membentuk karbon

diocksida, garam dan air. Contoh :
CaClls + 2HC] ==——-> CaClz + CO= + HzD
InCOz + 2HC] ===—- +# InClz + CODx + H=0
Reaksi oksidasi-reduksi (redoks)
Reaksi ini melibatkan perubahan valemnsi pada atom-
atom wyang bereanqkutan. Contoh 13
Mnl= + JHC]l ===—=—= 2 MnCls + 2Hs0 =+ Cls
Reaksli di atas adalah reaksi oksidasi-reduksi,

dimana wvalensi Mn berubah dari +4 menjadi =+2,

sedangkan wvalensi Cl berubah dari -1 menjadi 0.

HAsam Mitrat

fisam nitrat, HNOs, pertama kali dikenal sebagai
barang aneh oleh ahli-ahli kimia kuno, tetaFi
kemudian telah menjadi komoditi industri yang
penting selama 10 abad setelah ditemukannya. Pada

awalnya asam ini merupakan hal yang sangat menarik

dalam eksperimen karena dapat melarutkan logam Cu

dan Ag. 5)

— e
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As i
am nitrat adalah asam kuat, pengoksidasi yang

san
9at  kuat, serta me@rupakan cairan vyang tidak

bervwarmna dan bersifat merusak

atau menghancurkan.

Sifat-sifat fisika asam nitrat dapat gilihat pada

tabel 1 berikut ini = 10)

Tabel 1. Sifat-sifat Tisika asam nitrat pekat

Konsentrasi dalam air &8 - 70 %
E!rat Jenis (25 °C) 1,503 g/ml
Titik didih 85 °C

Titik beku -&41,.& °C
Kelarutan dalam air Bangat larut

Asam nitrat bereaksi dengan karbonat, oksida-
ocksida logam dan basa dengan cara yang berbeda-beda,
tetapi tidak selalu membebaskan hidrogen Jika
bereaksi dengan logam. Secara kimia, asam nitrat
dapat menghancurkan semua logam dan bukan logam
[organik) sebagai pengoksidasi wvang kuat. )

Dengan senvawa organik, HNOz bertindak sebagai
penitrasi, pengoksidasi atau sebagai asam sederhana

{katalis). Contoh yvang sederhana adalah pembuatan

trinitrotoluen [(TNT) dari nitrasi benzena dengan
katalis H2504. 3)

Asam KElorida

Aeam klorida adalah larutan cair dari gas
hidrogen klorida (HC1). Asam ini merupakan bahan
kimia yang telah digunakan secara luas cleh ratusan
industri kimia, seperti pada pengolahan loagam

menjadi suatu penyepuh, pemurnian kembali In dari
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g Hangan  besi yang berlapiskan seng, untuk
pembuatan

SENyawa=-senyawa klorida, serta sebagai
pelarut dalam laboratorium. 2!

HCl dapat bereaksi dengan kebanyakan material

membentuk senyawa klorida yang kesemuanya dapat

larut dalam air kecuali AgCl, HgCl, CuCl, dan TlEl;
serta PbCly wyang larut dalam air panas. Baik HC1
pekat maupun HCl encer adalah asam kuat. Keduanya
merupakan pelarut yang efektif terhadap nhéida—
oksida logam dan kebanyakan hidroksida dan oksida
lainnya, serta dapat merusak logam dan material yang
lain. 19}

Sifat fisika HCl dapat dilihat pada tabel 2.

Tabel Z. Sifat-sifat fisika HCI pekat

Konsentrasi dalam air 36 = 38 %
Berat jenis (23 °C) 1,2 g/ml

Titik didih -85 *C

Titik bBeku =113 *C
Kelarutan dalam air B3 g/l00 g air

Asam Sulfat

Asam sulfat adalah asam kuat, karena ia dengan
mudah menyumbang sebuah proton kepada air untuk
membentuk ion hidronium, H=0", dan ion basulfat,
HES0L=. Ion HSO0.~ hanya mempunyal kecenderungan yang
sedang-sedang saja untuk menyumbang sebuah proton

kepada molekul air. 7)

Meskipun H=S0. encer merupakan zat pengoksid

vang lemah, namun H=50a panas dan pekat adalah zat
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pengoksid kuat yang

tidak aktif seperti

Cu + 2H2S0a =-———=)

dapat mengokeidasi zat-zat

tembaga dan karbon. )
panas

14

yang

CuS0a + S0z + 2H=D

C + 2Ha50. =-——- > CO= + S0z + 2ZHa0

Sifat fisika Hz50s pekat Hapat dilihat pada tabel 3.

Tabel 3. S5ifa

t=sifTat fisika Hz50as pekat

Konsentrasi
Berat Jjenis
Titik didih
Titik beku

Kelarutan dalam air

dalam air oL = o8 %
(25 °C) 1,80 g/ml
230 *C
10 *C

sangat larut

4. Asam Perklora
Asam min

HC10a. Dibua
KC10a, dengan
langsung sbb

2¥KC10a

sama dengan
dekomposisi
sskitar gz °C

Reaksinya sbb

4HC1

t

gral sederhana yang paling kuat

adalah

t dengan mereaksikan kalium perklorat,

asam sulfat, H=S0a. AReaksinya ber—
. 11)
+ HaS80s -7 » 2HC10. + K250a
Jika asam perklorat dipanaskan pada ‘tekanan yang
tekanan 1ingkungan, maka akan ter=
dengan menimbulkan ledakan pada suhu
menghaﬁilkan oksigBEn, klorin dan air.
4 11}
On ———"2 oCle + 70= * 2H=z0
asam

Disampin

perklorat juga

pengnhﬁidasi

selulosas

a kemungkinan dekomposisi termal,

efektif merusak sebagal

tarutama jika terjadi kontak

suatu zat

gengan

Lt

]

ap e R
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fis=am (]

perklorat ¥ang panas merupakan suatu
engoksid i
peng i8asSi  yang sangat kuat, dapat menghancurkan

alloy dan baja serta material-material

vang tidak
mampu dirombak oleh asam mineral lain. 18)

Sifat-sifat fisika HCl0. pekat dapat dilihat

pada tabel &. 11}

Tabel 4. Sifat-sifat fisika HC10, pekat

Konsentrasi dalam air TZ2,8 % wiwv
Berat jenis (23 °C) 1,70 g/ml
Titik didih 203 °C
Titik beku -18 °C
Kelarutan dalam air sangat larut

E. Spektrofotometer Serapan Atom

' Gpektrofotometer Serapan Atom merupakan suatu
metode Epektrnfutnmeter yang mengukur penyerapan ernergi

ginar oleh atom—atom netral dalam keadaan Qas. Daerah

-

spektrum Yyang dapat diukur dengan metode ini adalah

sinar f;mpak dan ultra violet. &)

Dalam analisis secara S5A, unsur yang dianalisis

berada sebagai atom netral dalam keadaan Uaf, yang

digsinari dengan berkas sinar dari sumber Sinar yang

memiliki paniang gelombandg (A ) monokromatis yand

spesifik untuk suatu logam tprtentu. Lampu katoda

i k kar
berocngga {Hniluw—:hatude 1amp) ¥ang digunakan a
i e m
memancarkan sinar yang akan melalui wap atom—-ato
i oleh detektor csgtelah

netral vyang kemudian dideteks

10}
melewati mnnnkrnmﬂtnr.

— "'_*ﬂ'-‘h.'ﬂ_.n!m‘ e e n
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L)

Salah saty ki W :
ist ' 12 o
lmqgfaﬁ?a ini adalah
pelaksanaan analisisnya yang sangat sederhana, peka
T

teliti, cepat, serta analisa suatu logam tertentu dapat

dilakukan meskipun terdapat unsur-unsur lain tanpa

perlu pemisahan atau pemurnian terlebih dahulu. 5!

Penyerapan sinar oleh atom-atom netral unsur

logam sebanding dengan kensentrasi unsur logam tersebut
dalam nyala, sehingga konsentrasi unsur logam dalam
contoh dapat ditentukan.

Hubungan antara penyerapan cahaya dengan
konsentrasi pada panjang gelombang tertentu dinyatakan
dalam "Hukum Lambert-Beer" sebagai @ &)

Pa

A = log = a.b.C
FPe

dimana = A& = Absorbans (serapan)

P, = Intensitas cahaya mula-mula
P, = Intensitas einar yang diteruskan

a = Tetapan absorptivitas

B = Fanjang jalan sinar dalam nyala

C = Kunaentrasi

. ngan
Cara menentukan jarutan cuplikan adalah deng

(A) dari larutan cuplikan

membandingkan absorbans
r an
o bsorbans (a) dari larutan standa yang
engan a | .
i kurva kalibrasl
diketahui konsentrasinya- pibuat

s an berupa
b (A teprhadap gonsentrasi (CY yang
absorbans

.-—-q-n—mnwﬁ:ww_. S

——— e
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garis lurus. A larutan cuplikan dialurkan pada kurva

kalibrasi tersebut, maka konsentrasi unsur yang

dianalisis dalam larutan cuplikan dapat ditentukan. 19}

Komponen dasar dari S5A berupa

L]

] hollow=chatode

lamp atomizer, monokromator, detektor, amplifier dan

sistem pembacaan dapat dilihat pada gambar 1.

Fimbicaan

T Mﬁnu‘,il}l‘ﬂi"'u‘r

‘ Ampliliet _@ |

_ Lampw

ﬂm

:.;:'.H:i."’..rf"ﬂ""" .
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BAB 1171

HETODOLODBGI FPENELITIAN

A. Peralatan yang digunakan
1. Gelas kimia 50 ml
2. Gelas ukur 50 ml
%. Pipet skala
4. Pipet volume (gondok)
5. Hot plate
&. Erlenmeyer 100 ml
7. Neraca analitik
B. Karet isap
9. Spektrofotometer Serapan Atom (5541}, Shimadzu
10. Labu ukur 50 ml”
11. Labu ukur 100 ml
12. Termometer
13. Van-Ven Grab S
14. Tali
15. Cawan porselin
16. Kertas saring Whatman 41
17. Corong

18. Owen

20
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B. Bahan yang digunakan
i. Udara
2. Gas asetilen
2. Akuades

4. Asam nitrat p.a

sassassasnsnaves Ba
5. Asam klorida p.a R B T e S SRR -8
&. Asam perklorat p.& ....ccccennincns L E.
7. Asam sulfat p.a ...... I E.
By OO o IR wwion v s i s e A E.
Pe Cullz « ZHall sssssssennessiasnunannnrarans E.

C. Metode Keria
1. Pengambilan dan Penanganan Luplikan
Cuplikan sedimen laut diambil dengan
"Jan-Ven Grab" dengan bantuan tali dari pantal
Pandang. Cuplikan kemudian dimasukkan ke
kantong plastik sebelum pengerjaan.

Untuk analisis k

dahulu dikeringkan pada suhu * 90 °C dalam

sampai diperocleh merat konstan.

dihaluskan sampal menjadi bubuk.

2. pelarutan Cuplikan

plUran HMND=-HC10=

a. Pelarutan dengan Cam

— Cuplikan ditimbang dengan

all
0,5000 gram ke dalam gelas kimia yang
¥

dan kering-

21

Merck
Merck
Merchk
Merck
Merck

Merck

alat
Ujung

dalam

imia, cuplikan basah terlebih

oven

Cuplikan kemudian

telit: egbanvyak

bersih

ETE Y S
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Pelarutan dengan

- Cuplikan ditimbang

- Ke dalam gelas k

22

Ke dal i
aiam gelas kimiag tersebut ditambahkan I ml

HMNO 1
= pekat kemudian diikuti PEnambahan 3 ml

HC10. pekat, kemudian dibiarkan semalam

Gelas kimia kemudian dipanaskan pada subu
Z 790 *C sampai larutan menjadi jernih.
Selanjutnya gelas kimia didinginkan pada swuhu
kamar.

Ke dalam gelas kimia tersebut ditambahkan 40 ml
akuades, kemudian disaring.

Larutan tersebut ditepatkan wvolumenya menjadi

30 ml dengan akuades dalam labu ukur.

Larutan siap dianalisis dengan S5A.

Prosedur pelarutan yang menggunakan campuran
asam HC1=HNO=, HC1-HClOa, HC1=-H=50a, HNDx-
HaS50., dan HzS50.-HC10a dengan perbandingan

1 3+ 1 dikerjakan dengan cara yang sama seperti

di atas.

Campuran HC1=-HNDz-HC10a
dengan teliti sebanyak

o.5000 gram ke dalam gelas kimia yang bersih
k]

dan kering.

imia terasebut ditambahkan 2 ml

pE

= s 1 .
I'-'lﬂ‘hﬂ't kE‘I‘I‘ILIdiIn d.l.bl.ar"kﬂl"l gemal am
L

1t i Ra by ™ i T

LY, S, .
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Kurva haku dibuat urntuk

dengan empat deret

Tabel] 5. Garam yang digunak

23

E'E‘l 1
= h h v N 5] d Eullu

+ y '
= 50 °C Sampai larutan mefjadi jermih

Selanjutnya ditambahkan 2 m1 HC10. pekat

Pemanasan dilanjutkan Eampai asam hampir habis

menguap.
Gelas kimia kemudian didinginkan pada suhu

kamar.

Ke dalam gelas kimia tersebut ditambahkan 40 ml
akuades, kemudian disaring. -

Larutan tersebut ditepatkan volumenya menjadi
50 ml dengan akuades dalam labu ukur.

Larutan siap dianalisis dengan 55A.

Prosedur pelarutan yang menggunakan campuran
aSam HC1 _HEED .l."'H: lﬂ.q.. . HC1 —HNU‘:*H:EI:I;; ¥ HND_’_"
H=SO.-HClDs dengan perbandingan 14y %2 1 ‘da=

kerjakan dengan cara yang sama seperti di atas.

D. Pembuatan Kurva Baku

masing-masing logam

konsentrasi (mg/L)Y.

an untuk pembuatan

kEurva baku

Logam Garam yang digunakan
Cd CdCl=.3H=0

': E!.I-’: l=- 2H=ﬂ

u




= Larutan baku Kadmium {Cd)

0,£2112 gram CdCl.,

Ngan akuades

dan ditepatkan volumenya 100 m]

Larutan induk ini setara dengan 1000 mg/L kadar Cd

Larutan induk ini diambil sejumlah volume tertentu

dan diencerkan sehingga didapatkan larutan baky Cd
©,08; 0,1; 0,2; dan 0,3 mg /L.

- LaTUta" baku Tembaga (Cu). Ditimbang dengan teliti
0,2862 gram CuCl=s.2H=0 lalu dilarutkan dengan akuades
dan ditepatkan volumenya menjadi 100 ml dalam labu
ukur. Larutan induk ini setara dengan 1000 mg/L kadar
Cu. Larutan induk ini diambil sejumlah wvolume ter—
tentu dan diencerkan sehingga didapatkan larutan baku

Cu = 0,23 0,43 0,4; dan 0,8 mg/L.

E. Penentuan ¥Xadar Logam Cd dan Cu dengan Metode S55A
tan cuplikan ditetap—
-, Kadar logam Cd dan Cu dalam laru e}

kan dengan SSA menggunakan lampu kateda berongga

khueus untuk setiap logam sebagai sumber sinar.

- Pembacaan absorbans dilakukan dengan mengatur slit dan

1 &.
panjang gelombang (M seperti pada tabel

ngan
Tabel] &. Penentuan Kadar Logam cd dan Cu deng

Metode S55A.
s1it (nm) | Panjang

gelombang {nm)

Logam
288,8
Kadmium (Cd) 0,38
324,7
Tembaga (Cu) 0,38
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F'Engumpulan d-ﬂ.tﬂ dilahukin dg \?;\;.":':r_ié't'_"—l_/
| DGan. = mengukur

dengan

berbagai kombinasi asam mineral

untuk masing-masing

logam Cd dan Cu . Metoda Yang digunakan adalah spaktrg-
fotometri serapan atom.
Untuk mendapatkan konsentrasi logam dari masing-

masing pengerjaan, terlebih dahulu dibuat kurva

kalibrasi antara absorbans (4} terhadap komsentrasi (C)

dari larutan standar untuk masing-masing Cd dan Cu.

Dengan bantuan persamaan garis regresi dibuat garis
lurus antara serapan dan konsentrasi.

Sumbu X adalah konsentrasi dalam mg/sL, sedangkan
sumbu Y adalah nilai serapan (A). Persamaan garis
regresi adalah : Y = a + bX
dimana : & = suatu tetapan (intersep)

h = kemiringan garis (tg &)
. 14)

Nilai a dan b dapat dihitung dengan rumus

(EY) (EX=) - (EX) (ZXY)

n (EX=) - (EX)®

n T(xy) - EIX . EY

n Ex= - (ZX)=

Fan s
dimana n adalah banyaknya penguku

(&) dari larutan contoh diplotkan

Nilai serapan )
sehingga diperslen

; ut
dalam kurwva kalibrasil tersebut,

- W T L e

i

T
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konsentrasi logam dalam Cuplikan

Kandungan 1
S9am berat
n
Cd dan Cu dalam cuplikan gapat diketahui
Ui dengan
persamaan. berikut

V . e
B

a

I

dipana 't Cow konsentrasi C4 ateu Cu dalas cipiisss

({mg/g)
V = volume penetapan (ml)

c = konsentrasi larutan contoh (mgsL)

a = berat sampel (gram)

Pengujian Metode Ekstraksi

Untuk tahap ini, metode ekstraksi vyang paling
baik dilihat dengan membandingkan kadar yang diperﬁieh.
Disamping ditu dilakukan juga uji kedapatulangan yaitu
dengan melihat harga deviasi standar relatif kandungan

logam Cd dan Cu dari eptiap kombinasi asam yang

-

digunakan. Suatu metode mempunyai kecermatan  yang

tinggi bilamana standar deviasi relatifnya kecil.

Nilai standar deviasi relatif dihitung dengan

Fumus 3 14)
: —
SDR 7
zixi - ¥12 . o = jumlah pengukuran
¥
sp = T

e s - o = e 1 - RRET LR

e T
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BAB 1v
HASIL panN FEHBHHHEHH
Empat asam mineral

masing-masing HC1, HNDL, H250.,

dan HClDa vyang dikombinasikan dua dan tiga, telah diuii
’ ujii

sebagai pengekstraksi logam Cd dan Cu dari sedimen laut.
Dari analisis kimia terlihat bahwa beterapa dari kombinasi
tiga asam mineral relatif lebih efektif dari pada
kombinasi dua asam mineral. Hal ini dapat dilihat dari
konsentrasi logam Cd dan Cu yang diperoleh.

Konsentrasi logam Cd dan Cu hasil analisis, masing-

masing dapat dilihat pada tabel 7 dan B.

A. Logam Kadmium (Cd)
Koensentraei logam Cd hasil analisis dapat dilihat

pada tabel 7 berikut. Data celengkapnya disajikan pada

lampiran 5.

27
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bel 7. Konsen
" EEHImE;FE:ithg:?JEgnL??:?i dalam Cuplikan -
Mo.| Kombinasi Asam TE:::“:::EE itnﬁdaf Standar
rata {ugsg) g :i:il?i %
atif (%)
1.]| HCl1=HNOZ 53,8500 00,2364 4,04
2.| HC1l-HC10a 12,4433 0,2714 2,18
3. | HC1-H=50. &,5033 0, 4582 7,19
4.| HNOz-HC10a 12,0490 0,103%5 0,87
5.| HNOzx-H=504 84,9167 00,2318 4. .71
&.| HzS50a-HC10a. 8,4000 00,4700 5,99
7.| HCl=HNO==HC10a 13,1633 D,1561& 1,23
B.| HCl-Hz=504-HC10a 11,5133 0,2714 2,40
9.| HCl-HND3z—HzS50. &,5333 0, 4650 7,12
10.| HNO==H=250.-HCl10a g, 2800 0,23&4 287
Dari tabel di atas terlihat bahwa kombinasi asam
HC1-HNO=—HC1Da, memberikan hasil yang paling SiniE
dibandingkan dengan kombinasi tiga asam lainnya dengan
konsentrasi logam Cd yang diperoleh 13,1633 Hg g
dan standar deviasi relatif sebesar 1,23 % . Disamping
itu terlihat bahwa kombinasi asam HC1-HC10s juga mem=
Berikan inaeil vang lebih besar dibandingkan denH::

kombinasi dua asam lainnya
vang diperoleh sebesa

relatif sebesar 2,18 %

- 12,8433 pg/g d2

dengan konsentrasi logam

m standar peviaii



Kombinasi  dua seam lainnyg =
konsentrasi logam g — . V::Z Hmlmberik.n
hampir sama dengan HC1-HCiD, gan Etan:irclu; '-"ﬂ"";‘!
relatifnya adalah 0,87 % » Walaupun konsentrasj E::ail
Cd yang diperoleh hanya berbeds 0,3743 ug/g, tetj:

standar deviasi rElatifnya yang lebih rendah
af, maka

kombinasi HNOx~HC10s ini mempunyai kecermatan yang

lebih tinggi untuk ekstraksi logam Cd dengan kombinasi

dua asam. Hal ini disebabkan karena kedua asam ird

merupakan asam yang paling kuat.

Mekanisme terikatnya logam dalam sedimen dengan
komposisi kimia dan sifat fisika vyang berbeda-beda
merupakan hal yang sangat penting dalam perclehan logam
tersebut. Adanva perbedaan konsentrasi logam wang

diperoleh dari kombinasi-kombinasi asam yang digunakan

menunjukkan bahwa tidak semua asam tersebut mampu

menguraikan sEnyawa—senyawa baik organik maupun

anorganik tempat terikatnya logam. Tetapi nampak dalam

tabel 7 bahwa kombinasi asam Yyang menggunakan HC10a

umumnya memberikan perolehan logam yang relatif lebih

ini disebabkan karena HCIlOs adalah asam

besar. Hal
mineral yang relatif jebih kuat dibandingkan dengan

ketiga asam lainnya-

i = an
Bila dibandingkan dengan hasil penelitian yang
dengarn menggunakan

dilakukan n]eﬁ Indrajaya (1991),

i ll:ll;liﬂ"l
: S am H " D:-'- clu-ﬁ- akd onsE t
hllliii a F HM H mak kan ntras

pai -

e
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- - 1,45
1M1 disebabkan Olebh semakin

- | bertambahnya
onsentrasi logam Cg Yang terbuang ke dal
dm

o lingkungan

A

pantai LUiung FPandang dalam kurun waktu & (enam) +ah
ahun .

Hal ini

be i
rarti pula bahwa kombinasi asam HC1-HNOx-

HC10a dengan Perbandingan 31 : i

! 1 juga efektif
digunakan untuk ekestraksi logam Cd

Logam Tembaga (Cu)

Konsentrasi logam Tembaga (Cu) hasil analisis

dapat dilihat pada tabel B berikut. Data selengkapnya

disajikan pada lampiran &.

Tabel 8. Konsentrasi Logam Cu (pg/g) dalam Cuplikan
Sedimen Laut Hasil Analisis.

Konsentrasi |Standar |{Standar
Mo. | Kombinasi Asam logam rata-|deviasi|deviasi
: rata {(pg/sg) relatif (%)

1.| HC1-HND= 45,4447 7,2824 |« 20,42
2.| HC1l-HC10a. 71,1487 1,2450 1,78
J.| HCl-HzS50a /42,1367 1,0052 2,319
4.| HNDx—HC10a 85,0500 | 00,5770 0,89
5. HNDx=H=50a 37,2400 0,B727 2,34

&.| H=50.-HC10a 39,3967 1.903% 4,83

7.| HC1-HNOx-HC10a 74,9300 00,4330 0,58

8.| HCl1-H=504-HCl0a 53,0987 0,B730 1,65

o HC1—HNO=-H=50= 45,5400 0, 7500 1,49

10.| HNO<-HsS0.-HC10a| &2,3130 0,46292 1,01
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I1
Dari

tabel di atae A
tnrlihat&fahua untuk analisis

Cu, maka i : i
’ kombinasi asam HC1-HNO3-HC 104 memberikan hasil

an ' ' '
yang paling baik dibandirmgkan dengan kombinasi tiga

Standar deviasj relatif 0,58 %

Selain itu, kombinmasi HC1-HC10. juga memberikan hasil

vang lebih besar dibandingkan dengan kombinasi dua asam

lainnya dengan, konsentrasi logam Cu vyang diperocleh

sebesar F1,1447 Hg/g dan standar deviasi relatifnya
sebesar 1,75 % . Seperti halnya dengan analisis cd,
maka kombinasi HNOx~HC10. untuk analisis tembaga (Cu)
memberikan kecermatan yang lebih tinggi dengan standar
deviasi relatif paling rendah diantara kombinasi dua
asam lainnya sebesar 0,B9 % . Akan tetapi dilihat dari
konsentrasi logam Cu wvang diperoleh lebih kecil dari
pada kunﬁe;traEI vang dipercleh dengan menggunakan HC1l-
HC1D0. , maka untuk analieis tembaga, kombinasi HC1-HC10a.
ini tetap diharapkan memberikan hasil yang lebih baik.
Bila dibandingkan dengan hasil penelitian vyang
dilakukan oleh Indrajaya (1991) yang menggunakan HF,
maka koneentrasi Cu tertinggi vyang diperoleh dari

penelitian ini lebibh kecil % 0,812 kali. Hal ini diduga

e Il T o terdapat sebagai SEnyawa anorganik

silikat yang lebih efektif larut dalam HF.
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BAB V

KESIMFULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil analisis kimia, maka dapat
disimpulkan bahwa 3
kombinasi asam mineral yang paling baik digunakan untuk
ekstraksi logam Cd dan Cu dari sedimen laut adalah HCI1-
HNOz-HC10as, dimana konsentrasi logam Cd dan Cu vyang
diperoleh masing-masing 13,1433 pg/g dan 74,9300 ug/g,
dan standar deviasi relatif masing-masing 1,23 %

dan 0,58 ¥ .

Saran

Karena pada penelitian ini perbandingan wvolume
HCl=-HNOx=-HCl0a 1 ¢ 1 : 1, serta berat sampel 500 maka
perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai per-
bandingan wvolume kombinasi asam tersebut vanmg paling
baik, serta pengaruh berat sampel vang digunakan ter-

hadap perolehan logam.
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Lampiran 1

LAMPIRAy

Fersamaan garis FEgrest Cq

Konsentrasi (mg/L)

(X) Serapan
(Y)

0,08 e
0,08 i
0,08 .
0,08 -
0,1 gy
0,1 Seais
0,1 0,009
0,1 0,009
Ry 0,022
G52 0,021
952 0,024
0,2 0,021
0,3 0,030
0,3 0,029
0,3 0,030
0,3 0,031

Fersamaan

pada persamaan di halaman 23 diperaleh

garis regresi ¥ = a + bX , dan

L]

a=-1,2143 » 10-3
b= 0,1071
¥ = - 1,2183 x 10-3 + 0,1071 x X

e

berdasarkan




Ca)

Absorbans

Lampiran 2

KURVA KALIBRASI KADMIUM (Cd)

LoLs -

o -

36



Lampiran 3

Persamaan garis regresi cy

- — e s

pada persamaan d

xunsentF:Ti (mgsL) Serapan
(Y)
0,2 0,010
0,2 0,009
0,2 0,008
0,2 0,009
0,48 0,017
0,4 0,016
0,4 0,019
0,4 0,018
0,6 0,025
0,6 0,025
0.6 0,025
-U,& 0,025
- 0,032
- 0,032
i 0,033
0,8 i

Persamaan garis regres

a = 10-3

y = 10-3 + 0,0802 x X

i halaman 2% diperoleh @

dan

37

berdasarkan



Absorbans (A)

Lampiran

KURVA KALIBRASI TEMBAGA (Cu)

s -

ool -
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Lampiran 5 (lanjutan)

3. Kombinasi HC1-HzS0g

Penambahan | Berat Absortan
Mo. | logam Cuplikan| rata- (mg/L) logam/S0 ml| (ugsg)
{pg) igram) rata [pg)
1. 5 0,5000 | 0,0160 | 0,107 8,035 &,07
2 3 0,3000 | 0,01&4 00,1584 8,220 &, 44
3, 5 0,3000 | 0,0170 0,1700 8,300 7,00
Rata—rata &, 50353
Standar deviasi 0, EEZ
Standar deviasi relatif (%) 719
4. Kombinasi HNOIZ-HC10g
Penambahan | Berat Absorban | Konsentrasi | Kandungan |Konsentrasi
Ma. | logam Cuplikan| rata— {mg/ L) logam/ 50 m] {ug/g)
fpg) {gram) rata (Hg)
1. s 0,5000 | 0,0225 00,2213 11,0850 12,130
2, 5 0,5000 | 0,02z3 | o0,2195 10,9733 11,947
3. -] 0,5000 | 00,0225 0,2213 11,0450 12,130
Rata-rata 12,0450
} Standar deviasi 0,1054
Standar deviasi relatif (%) 0,87
5. Kombinasi HNO3-+2504
Penambahan |Berat - |Absorban [Konsentrasi |Kandungan Fonsentrasi
MNo. | logam Cuplikan| rata— ({mg/L) logams S0 ml (pgig)
(g} {gram) rata (g)
L 5 0,5000 | 0,01%0 0,1513 7 4 54650 5,130
2, 5 0,5000 | 0,0145 | ©,1457 7, 3350 4,570
x. 5 0,%000 | 0,0148 | 0,1495 7,4750 4,950
Rata—rata 4,917
Standar dewviasi 0, 2318

Standar deviasi relatif (%)

4,71




Lampiran 5 ({lanjutan)

&. Kombinasi HzSO4-+C104

41

FPenambahan | Berat bsor
No. | logam Cuplikan ﬂ:qr'.sn-_,.j.‘é-"I KEI:E.&::E?;;i ':i'lﬂijlgan Konsentrasi
(ug) (oran) | rata m3 ogam/ 30 m] (pgsg)d
{pg)
1. S
2 - 0,3000 | 0,010 | o,1887 9,4350 8,87
3- : 0,5000 | 0,018% 0,1840 9,2000 8,40
. 00,3000 | 0,0180 0,179 B,9550 7,795
Rata-rata 8, 4000
Standar deviasi 0,4700
Standar deviasi relatif (%) 3,59
7. Kombinasi HC1-HNOZ-HC104
Penambahan | Berat Absorban | Konsentrasi |Kandungan  |Konsentrasi
ho. | logam Cuplikan| rata- {mg/L) logam/50 ml (pgsg)
(ug) (gram) | rata (pg)
1. S5 0,3000 | 00,0238 0,2335 11,&750 13,35
2. o 0,3000 | 0,0235 0,2307 11,5350 13,07
. S5 0,3000 | 0,0235 0,2307 11,5350 13,07
Rata-rata 13,1633
' Standar deviasi 0,161
Standar deviasi relatit () 1,73
8. Kombinasi HCl1-HpSOa—+C104
Penambahan | Berat Absorban | Konsentrasi | Kandungan Komsentrasi
No. | logam Cuplikan| rata- (mg/L) logam/30 ml|  (ug/g)
Cpg) [gram) rata [pg)
1. 5 0,5000 | 0,020 00,2167 10,8350 11,47
2. 5 0,3000 | 0,0220 00,2167 10,8350 11,47
3. 5 0,5000 | 0,0215 0,2120 10, &000 11,20
Rata-rata 11,5135
Standar deviasi 0,2714
Standar deviasi relatif (L) 2, 80




Lampiran 5 (lanjutan)

9. Kombinasi HC O —Hosn,

42

Fenambahan ;
No. |1 &r—.?' Absorban Konsentrasi Kandungan |Konsentrasi
- | 10gam Cuplikan| rata- (
mg/L ) logam/50 ml1| (wgsg)
(hg) {gram) | rata
(ug}
b S 3 0,3000 | 0,0170 0,1700 B, 5000 7,00
2. S 0,5000 | 0,0165 | 0,153 B, 2450 6,53
Se =] 0,5000 | 0,0140 0, 1607 8,0350 &,07
Rata-rata &, 5533
Standar deviasi 0,4550
Standar deviasi relatif () 7,12
10. Kombinasi HNOZ-HZSO4-HC10g
FPenanbahan | Berat Abeorban | Konsentrasi Kandungan Konsentrasi
Mo, | logam Cuplikan| rata- (mgsL) logam/ 50 ml {pg/g)
(ug) (gram) rata (pg)
1. 5 0,5000 | 0,019% 0,1933 9, 6550 9,33
2. 5 0, 2000 0, 0200 Oy 1580 S, 9000 g,80
, =3 S 0,3000 | 0,0198 00,1941 9,8050 .81
Rata-rata T, 3800
Standar deviasi 0,2364
Standar deviasi relatif () 2,47

—
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Lampiran &

A s ey
bsorbans dan Konsentrasi Logam Cu Ha¥EZaAnalisis
1. Kombinasi HC1-HhD,
Pen ;
R e e e o e
, rata— (mg/L) logam/S0 ml| (pg/g)
Hg) (gram) | rata (pg)
1. 3 0, 3000 ©,0250 0,3978 29 590 a5 .78
2. 5 0,500 | 0,028 | 0,8177 30,685 51,77
33 g 0,5000 | 0,0230 0,4479 22,395 34,79
Rata-rata 45, 4457
Standar deviasi 9,282
Standar deviasi relatif (%) 20,482
2. Kombinasi HCI-HC10,
Penambhahan | Berat Abeorban | Konsentrasi | Kandungan Komsemtrasi
Mo. | logam Cuplikan| rata- (eng /L) logam/30 ml| (pgfg)
{pg) (gram) | rata (ug)
; T 5 0,5000 | 0,0335 0,8115 40,5750 71,15
r = 5 0,5000 | 0,030 | 0,7950 9, 9500 &3,90
3. 5 0,%000 | 0,0380 | ©,823% 41,1550 72,39
Rata-rata 71,1457
Standar deviasi 1,2430
Standar deviasi relatif (¥) 1,735

ﬁ




Lampiran & ( Lanjutan)

3. Kombinas{ H:L_HZEUJ,

44

Penambahan | Berat Abse
r -
Mo, | 1ogam Cuplikan rataEan “thE?:?.51 Kandungan ]anﬁEntraai
(pg) (gram) | rats g logam/30 ml|  (pgrg)
(g)
1. 5 0,3000 | o 0 —
2. 5 n:m ﬂ'% 0, 5230 25,1500 42,30
’ 0, 5305 24, 53250
X 5 0,500 | o 0215 ' 43,05
’ 00,5114 23,5300 41,06
Rata-rata 42,1387
Standar deviasi 1,0050
Standar deviasi relatif (%) 2,3%
4. Kombinasi I-l'-l:is—l-IZII:I,,I
Penambahan | Berat Absorban | Konsentrasi Kandungan |Konsentrasi
MNo. | logam Cuplikan| rata-— (mgsL) logam/S0 ml (pasg)
(pg) (gram) | rata (ug)
Hg
1. 5 0,5000 | 0,0310 | 0,7472 37, 3600 64,72
2. b= 0,3000 | 0,0314 Q,7572 37,8500 45,72
L = 0,5000 | 00,0310 0,7472 37, 500 &4, 72
Rata-rata &5, 0500
Standar deviasi 0, 5770
Standar deviasi relatif (%) 0,89
5. Kombinasi HNOy—H.SO,
FPenambahan | Berat Absorban | Konsentrasi [Kandungan |Konsentrasi
Mo. | logam Cuplikan| rata- (mgsL) logam/5C ml| (pg/g)
(pg) {gram) | rata (ug)
1. 5 0,%000 | 0,0203 | 0,4807 24,0350 35,07
2, 5 0,5000 | 0,0200 | 00,4732 23, 6500 37+ 32
.| s 0,5000 | 0,016 | 0,4633 i ] e
Rata=rata 37,2400
Standar deviasi 0,8727
2,34

Standar deviasi relatif ()




Lampiran & (lanjutan)

&. Kombinasi Hzmq""cll:lﬂ

45

Penambahan | Berat Abescrban
Mo, | logam Cuplikan| rata— Konsentrasi
(wg) (gram) | rata tHg/g)
1. 3 0,3000 | 0,0200
s 2 0,5000 | 0,0215 ﬂﬁﬁ
= e '
0,3000 | 0,0210 39,61
Tl 39,3967
Standar deviasi 1,9039
Standar deviasi relatif (%) 4,83
7. Kombinasi I-I:1—I-I'~.I::l3-I-I:1l:!J=,f
Penambahan | Berat Absorban | Konsentrasi | Kandungan |Konsentrasi
No. | logam Cuplikan| rata— (mg/L) logam/ 50 ml (Lgs/g)
{Hg) (gram) | rata (pg)
i 5 00,5000 | 0,0350 | 0,B448 42, 3400 74,68
2. 3 0,5000 | O,0353 0,8343 42,7150 79,43
% 5 0,5000 | 0,0350 | 0©,B458 42,3400 74,58
Rata-rata T8I0
= Standar deviasi 00,4330
Standar deviasi relatif (%) 0,58
B. Kombinasi HC1-H550,—HC10,
Penambahan | Berat fbsorban | Konsentrasi | Kandungan Konsentrasi
MNo. | logam Cuplikan| rata= {mgs/L) logam/ 30 ml (pgsg)
(gl (gram) rata (wg)
1 S 0,500 | 0,0253 0,56301 31,5050 53,01
2. s 0.%000 | 0,0267 | 0,6401 32,0050 | 54,01
.| s 0,500 | 0,0260 | ©0,6227 31,1350 | 52,27
Rata-rata o5, AT
Standar deviasi 0,8730
Standar deviasi relatif (%) 1,64




Lampiran & (lanjutan)

g. Kombinasi HC1 -I-N:I3—HEEJq

4 &

Fenambahan E:"r'i"':- Absorban | Konsentrasi Kandungan Konsentrasi
Mo. | logam ﬂJFllk-‘lﬂ rata— {mg/L) lﬂ;i.l'l'l.l"f‘.ﬂ ml (pg/g)
(ug) {gram) | rata (i)
i. 3 0,2000 | 0,0230 0, 5479 27 , 3950 44 .79
z. 5 0,3000 | 0,023& 0, 5629 28,1450 44,29
e, 78 5 0,3000 | 00,0233 0, 5554 27,7700 45,54
Rata=—-rata 45, 5400
Standar deviasi 0,73
Standar deviasi relatif (%) 1,45
10. Kombinasi HMOL—H-S0,-HC10,
Penambahan | Berat Abemrban | Konsentrasi | Kandungan Konsentrasi
MNo. | logam Cuplikan| rata- (mgsL) logam/ 20 ml (pgfg)
(1g) (gram) | rata (Hg)
1. 5 0,5000 | 0,0300 0, 7223 34,1150 &, 23
- 5 g:m 0,0303 |* "0,7298 45,4700 &2,58
e 5 0,%00 | 0,0298 | 0,7173 35,8530 &1,73
Rata—-rata 62,3150
Staridar deviasi 0,6292
Standar deviasi relatif () 1,01
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Lampiran 7

Contoh perhitungan konse
ntrasi logam Cd a
tau Cu e=erta

standar deviasi relatifnva.

Dari lampiran 5 untuk kombinasi HCl-HNO, diperoleh

absorbans rata-rata sebesar 0,0154 pada pengerjaan

pertama. Nilai absorbans ini diplot dalam kurva kalibrasi

Cd, diperoleh konsentrasi larutan contoh = 00,1588 mg/L

¥
dengan wvolume penetapan 50 ml dari ©,5000 gram cuplikan
vang dianalisis.

Dari persamaan i C =

a
dipercleh konsentrasi logam Cd dalam sedimen vaitu =

{50 ml % 00,1588 mg/L) - 3 pg

©,5000 gram
= 5,88 pg/g

Untuk perhitungan standar deviasi relatif, diambil

konsentrasi laglm Cd setiap pengerjaan, sbbi

No.| Konsentrasi (pg/g)l X; =% (xiéijz
o
1
1. 5,88 0,03 0,0009
-} . 5,07 0,22 0,0484
3. 5, &0 ~0,25 0,0525
|
X = 5,859 z{xi-iﬁz = 0,1118

Berdasarkan persamaan pada halaman 24, diperoleh @
00,1118

sp = et

]

= 0,2364

0, 2364
SpR & —— w1l

5,85

nog L o= q4,08 %




Lampiran 8

Kondisi Optimum S55A untuk Logam Cd dan Cu.

Logam
Mo Kendisi

Cd Cu
1.| Panjang gelombang, A\ (nm) Z228,8 324,7
2.| Arus lampu {mA ) 5 5
3.| Lebar celah (®*a) 3,8 3,8
4.| Laju alir udara (L/menit) 10 10
S5.| Laju alir asetilen (L/menit) 4 2,3

48



Lampiran %

SEkema Prosedur Keria

0,3000 g cuplikan

Larutan I

Larutan ]I

= Disaring

|

Residu

Filtrat

49

= Dilarutkan dengan HEL 4 HNO . ,
stﬂq dan HE154 dalam ber-
bagai kombinasi (ganda dan
kombinasi tiga).

= Dipanaskan pada suhu + ¥0 oC
Sampai jernih.

= Didinginkan pada suhu kamar.

= Ditambahkan 40 ml akuades,

Ditepatkan volume-
mya menjadi S0 ml.

Larutan III

—

Siap dianalisis
dengan S5A.




