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PENENTUAN KANDUNGAN BESI, KADMIUM DAN KALIUM
BALAMT>AUN TEMBAKATTTTV/coffa^^^
METODE SPEKTROFOTOMETRI SERAPAN ATOM (SSA)

INTISARI

Harsi Mahanani

NIM98 612 009

Telah dilakukan penelitian tentang analisis logam Cd, Fe, dan Kdalam daun
tembakau secara spektrofotometri serapan atom (SSA).

Analisis besi, kadmium, dan kalium diperoleh melalui destruksi kering dari
HNO 1fo" T^%Z"*TnbaCUm Ll Sampd d3Un tembakau di,arutka" de"8^nHNO, 15,0 Ndan HC104 3,0 Nyang kemudian dilakukan proses penguapan dan
penyanngan. Larutan yang diperoleh diencerkan kemudian residu hasil penyaringan
diabukan pada suhu 450°C dengan muffle furnace, dan dilarutkan dengan akuarema
Larutan yang telah d.encerkan menjadi larutan induk dianalisis dengan metode adisi

t.mu i I Peneht,an me»l|»J"kkan bahwa kandungan logam Cd, Fe, dan Kdalam daun
tembakau berturut-tunit adalah 0,0456 ppm; 0,0461 ppm; dan 0,0637 ppm. Perlakuan
destruksi kenng mampu memisahkan bahan-bahan organik yang terkandun* dalam
sampel daun tembakau. Dan analisis adis, standar menunjukkan bahwa kandungan be<i
kadmium, dan kalium dalam tembakau masih berada di bawah standar baku mutu
tembakau yangtelah ditetapkan.

Kata kunci : destruksi kering, tembakau, spektrofotometri serapan atom (SSA) analisis
adisi standar
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,. ^ETERM1g^TION OFIRON* CADMIUM, AND POTASSIUM
CONTENTTNTTfE TOBACCO LEAVES [Nicotianatabacum L) USING~"

SPECTROPHOTOMETRY OF ATOMIC ABSORPTION METHOD (SSA)

ABSTRACT

Harsi Mahanani

98612009

There has been done a research about analyzing the Cd, Fe and K in the
tobacco leaves using the Spectrophotometer of Atomic Absorption (SSA).

The analysis of iron, cadmium and potassium are done through dry ashine
destruction from the sample of sort of tobacco {Nicotiana tabacum L) The sample
ofthe tobacco leaves is dissolved with HNO, 15,0 Nand HC104 30 Ncontinued
with the evaporating and filtering processes. The solution of liquid had then the
residue from the filtration turned to dust in a temperature of 450°C with muffle
furnace, and dissolved with aquaregia. The solution of liquid becomes the main
solution to be analyzed with thestandard adition method.

The analyzing result shows that the amount of Cd, Fe and K in the
tobacco leaves are 0,0456 ppm; 0,0461 ppm; and 0,0637 ppm respectively The
dry ashing destructions are able to divide the organic components found in the
sample of tobacco leaves. By analyzing the standard adition it shows that the
content of iron, cadmium, and potassium in the tobacco are still under the basic
standard quality of tobacco assessment.

Key Words: Dry ashing destruction, tobacco, spectrophotometer of atomic
absorption (SSA), and standard adition analysis.
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1.1 Latar Belakang

Tembakau merupakan salah satu komoditi tanaman perdagangan yang penting

di Indonesia. Budidaya tembakau memberikan sumber devisa yang cukup besar

bagi pendapatan negara. Selain itu juga memberikan kesempatan kerja yang cukup

besar bagi masyarakat sebagai petani, bumh tani, tenaga kerja dalam pengolahan

hasil dan perdagangan tembakau serta industri-industri rokok dalam skala kecil

maupun skala menengah.

Pada umumnya tembakau di Indonesia disalurkan melalui komoditi rokok,

baik rokok kretek (tembakau rajangan), rokok putih (tembakau jenis Virginia),

cerutu (jenis tembakau Deli, Besuki, Vorstenland), dan tembakau pipa (jenis

tembakau asap atau krosok) lewat cukai. Meskipun sudah banyak peringatan

tentang bahaya merokok, masyarakat kita pada umumnya masih banyak yang

mengkonsumsi rokok secara besar-besaran. Selain itu, para produsen rokok

semakin gencar mengeluarkan produk-produk rokok mereka dalam berbagai jenis.

Hal tersebut menjadikan alasan bagi para petani tembakau untuk meningkatkan

hasil panennya secara berkelanjutan. Sejalan dengan produksi rokok yang

semakin meningkat, perlu dipikirkan dampak mengenai pencemaran lingkungan.

Rokok kretek yang sebagian besar komponennya adalah tembakau telah

diyakini dapat membahayakan bagi kesehatan manusia. Baik untuk perokok aktif

(perokok sendiri) maupun perokok pasif (orang lain yang ikut menghisap asap

rokok). Kandungan rokok yang membahayakan itu terdiri dari nikotin, tarr, asam

1



alkohol aldehid, asam amino yang dapat mengganggu saluran pernafasan

manusia. Selain itu juga, tembakau juga mengandung zat-zat organik seperti

senyawa arsen (As), aluminium (Al), barium (Ba), besi (Fe), kalium (K) titanium

(Ti), kadmium (Cd), timah (Pb), silisium (Si), dan sebagainya. Di dalam unsur-

unsur tersebut ada yang merugikan dan yang menguntungkan. Diantara senyawa

organik tersebut terdapat logam besi, kadmium, dan kalium yang apabila terdapat

secara berlebihan dalam tubuh dapat bersifat racun.

Kadmium merupakan logam pencemar yang sangat toksik dan secara luas

terdistribusi di lingkungan. Kandungan kadmium yang terdapat dalam tanaman

dapat berasal dari tanah dan dan dapat pula berasal dari air. Logam kadmium

beresiko tinggi terhadap terhadap pembuluh darah dan dapat terakumulasi pada

tubuh khususnya hati dan ginjal.

Tanaman memerlukan berbagai unsur hara untuk pertumbuhan secara normal.

Beberapa macam unsur yang tergolong pada unsur hara makro yaitu nitrogen,

fosfor, kalium, kalsium, magnesium, dan sulfur, diperlukan dalam jumlah banyak.

Sedangkan besi, boron, magnesium, seng, tembaga, dan khlor yang termasuk pada

unsur hara mikro hanya diperlukan dalam jumlah yang relatif lebih sedikit. Di

dalam unsur hara makro dan mikro terdapat unsur besi dan kalium, yang berfungsi

untuk menyokong pertumbuhan tanaman. Apabila kadar logam tersebut berada

dalam jumlahyangberlebihan akan menimbulkan keracunan padatanaman.

Besi dalam tubuh berfungsi untuk melancarkan peredaran darah ke ginjal.

Kadar besi dalam darah dipengaruhi oleh konsumsi makanan atau minuman yang

masuk ke dalam tubuh manusia. Dalam hal ini, konsumsi rokok yang berasal dari



pengolahan tembakau secara berlebihan dapat mengganggu kelancaran peredaran

darah dalam tubuh. Kelebihan besi dalam tubuh dapat mengalami keracunan.

Dalam konsumsi tembakau, kelebihan besi dapat disebabkan oleh meningkatnya

pH tanah yang dipengaruhi oleh besi yang dapat direduksi. Kondisi reduktif

tersebut dapat mengakibatkan timbulnya besi tereduksi yang bersifat racun bagi

tanaman.

Kalium dalam tanaman tembakau berasal dari pupuk yang digunakan sebagai

nutrisi untuk pertumbuhan tanaman. Logam ini biasanya berada dalam jumlah

yang lebih besar dibandingkan dengan logam yang lain. Pemberian pupuk pada

tanaman mengakibatkan tanaman menjadi subur, akan tetapi kelebihan kalium

dalam tubuh dapat mengalami gangguan padajantung, hati, dan ginjal.

Salah satu cara memisahkan zat-zat organik dari suatu sampel yang akan

dianalisis adalah dengan metode destruksi. Destruksi bertujuan untuk

memecahkan ikatan antara unsur-unsur dari senyawa organik yang ada didalam

sampel. Destruksi dibedakan menjadi destruksi keringdan basah. Penentuan kadar

besi, kadmium, dan kalium dilakukan dengan metode destruksi kering. Sampel

tembakau dalam bentuk larutan diabukan pada suhu 450°C kemudian dianalisis

abunya menggunakan spektrofotometer serapan atom (SSA).

Dalam analisis suatu sampel digunakan metode spektrofotometri serapan atom

(SSA) Dengan metode ini akan diperoleh hasil serapan yang optimum pada

panjahg gelombang tertentu. Alat spektrofotometer serapan atom (SSA) dipilih

karena metode ini mempunyai ketelitian sampai tingkat runut, tidak memerlukan

pemisahan pendahuluan, dan memiliki kecepatan analisis yang tinggi. Perolehan



absorbansi maksimum diukur dengan menggunakan metode adisi standar.

Masing-masing sampel diukur absorbansinya sesuai dengan penambahan

konsentrasi larutan standar.



1.2 Rumusan Masalah

Di dalam rokok yang berasal dari pengolahan tanaman tembakau terdapat

logam berbahaya bagi tubuh sehingga perlu diteliti kandungan besi, kadmium

dan kalium per miligram sampel daun tembakau.

1.3 Batasan Masalah

Analisis kandungan besi, kadmium dan kalium dalam sampel tembakau

dianalisis secara kuantitatif dengan menggunakan spektrofotometri serapan

atom (SSA). Tembakau yang dianalisis adalah tembakau jenis Grompol

Kenongo yang termasuk dalam spesies Nicotiana tabacum L. Metode analisis

yang digunakan adalah adisi penambahan standar.

1. 4 Tujuan Penelitian

1. Menentukan kadar besi, kadmium dan kalium dalam sampel daun

tembakau secara spektrofotometri serapan atom (SSA).

2. Mempelajari metode destruksi kering untuk mendapatkan kandungan besi,

kadmium dan kalium yang maksimum pada sampel daun tembakau.

I. 5 Manfaat Penelitian

1. Dapat memberikan informasi kepada masyarakat tentang kandungan

logam yang berbahaya bagi tubuh seperti besi, kadmium dan kalium.

2. Dapat menentukan kandungan besi, kadmium dan kalium menggunakan

grafik adisi standar secara spektrofotometri serapan atom (SSA).



BAB (I

JINJAUAN-PUSTAKA^

2.1 Tanaman Tembakau

Berdasarkan sebuah buku yang berjudul "Budidaya Tembakau" karangan

Abdullah dan Soedarmanto mengatakan bahwa tanaman tembakau berasal dari

Amerika Selatan. Ditemukan pertama kali oleh Christoper Colombus pada bulan

November tahun 1942, ketika mendarat di pulau Guanakani (San Salvador). la

telah melihat orang-orang Indian menghisap rokok yang dibuat dari daun

tembakau yang kering dan digulung dengan jagung (mais) dan gulungan daun-

daun ini oleh orang Indian disebut "tobacco".

Sedangkan untuk sistematika tanaman tembakau sesuai dengan taksonominya

dapat diklasifikasikan sebagai berikut:

Divisio : Spermatophyta

Sub divisio : Angiospennae

Klas : Dicotyledonae

Ordo : Solanales

Famili : Solanaceae

Genus : Nicotiana

Spesies : Nicotiana tabacum L.

(Adisewojo, 1985)

Morfologi tanaman tembakau berupa semak umur rata-rata kurang dari satu

tahun, berbatang tegak, sedikit bercabang. Selunih tanaman berwama hijau dan



berbulu serta diliputi oleh kelenjar-kelenjar yang mengeluarkan zat pekat.

Daunnya bulat-panjang, bertulang sirip, ujungnya meruncing dan tepinya licin,

bertangkai atau duduk di batang. Tiap-tiap tanaman mempunyai daun antara 28-

32 helai, kelopak bentuk tabung, dengan 5 gigi-gigi memanjang, tidak sama,

tabung kelopak 1 cm panjangnya, mahkotanya berbentuk tabung melebar ke atas,

4 - 4,5 cm panjangnya. Sedangkan bijinya kecil, banyak sekali, melekat di pusat

dan buahnya berbentuk telur memanjang, dimahkotai oleh pangkal tangkai putik

yang pendek. Dan bentuk akarnya tunggang 50-75 cm panjangnya, akar serabut

dan buluakarbanyak (Abdullah dan Soedarmanto, 1982).

Di antara 63 atau lebih spesies tumbuhan Nicotiana tabacum dipergunakan

secara luas untuk kepentingan komersial. Diduga bahwa Nicotiana tabacum itu

tidak terjadi secara alami, tetapi berasal dari hibridisasi dua spesies yaitu

Nicotiana rustica dan Nicotiana petunides. Varietes nicotiana tabacum hasil

hibridisasi mempunyai perbedaan dengan induknya dalam hal ukuran, bentuk dan

bunga. Tembakau biasanya tumbuh dewasa dan dipanen satu kali satu tahun

walaupun batang belukamya dapat tumbuh terus. Di permukaan daun dan daerah

batang banyak kalenjar rambut yang mengeluarkan getah di permukaannya (Tso,

1972).

Tembakau dewasa ini dibudidayakan secara komersial di banyak tempat di

dunia, termasuk di Indonesia. Tembakau banyak dipergunakan sebagai bahan riset

pendahuluan untuk mengetahui hubungan fisiologis dan biokimia tanaman secara

umum. Sebagai contoh untuk analisis unsur tanaman, nutrisi makanan, asam-asam

organik, virus penyakit, hama genetik dan polusi udara (Bernardus, 1994).



2.1.1 Tembakau Jenis Grompol Kenongo

Tembakau Grompol Kenongo termasuk dalam jenis tembakau asli (tembakau

rakyat). Tembakau tipe ini banyak diketahui dan dikenal sebagian besar terdapat

di Jawa, terutama di Jawa Tengah dan Jawa Timur. Salah satu desa di daerah

kabupaten Klaten yang menanam tembakau tipe ini adalah kecamatan

Manisrenggo.

Yang dimaksud dengan istilah tembakau asli ialah tembakau yang ditanam

oleh rakyat, mulai dari pembuatan persemaian, penanaman dan pengolahan

daunnya, sehingga siap dijual di pasaran. Tembakau tipe ini pada umumnya

ditanam pada akhir musim penghujan sehingga panennya jatuh di musim kemarau

(Abdullah dan Soedarmanto, 1982).

Penggunaannya pada umumnya untuk keperluan pembuatan sigaret kretek;

dalam jumlah yang tidak terlalu besar. Dipergunakan juga untuk sigaret sebagai

campuran. Selain itu, juga dikonsumsi langsung oleh rakyat pada umumnya

(rokok tengwe, Jawa).

2.2 Keberadaan Logam Kadmium, Kalium dan Besi

Masalah pencemaran lingkungan dalam hal ini pencemaran logam berat,

masih memiliki angka yang tinggi dalam hal pencemaran lingkungan. Sementara

itu, limbah kimia dalam hal ini logam-logam berat berbahaya seperti Hg, Cd, Pb,

Cu, dan Cr semakin banyak dihasilkan oleh proses industri. Di antara logam-

logam berat tersebut, kadmium memiliki toksisitas tertinggi kedua setelah Hg



(Surat Keputusan Menten Negara Kependudukan &Lingkungan Hidup No. 03/

MENKLH/Ii/1991). " ~

Keberadaan kadmium dalam tanaman memang sangat jarang ditemukan.

Andani & Purbayanti mengatakan "Analisis baik tentang akar maupun daun

tembakau jarang dilakukan, tetapi data yang dikumpulkan menunjukkan bahwa

tanaman mengandung logam berat yang sangat toksik seperti kadmium dan

biasanya logam tersebut tersimpan dalam abu."

Berdasarkan penyelidikan, salah satu faktor yang menyebabkan masuknya

kadmium dalam tubuh adalah dengan penghisapan kadmium oksida (CdO) dari

hasil pengabuan tembakau yang mengandung kadmium. Dalam sampel daun

tembakau, kadmium ditemukan dalam bentuk oksida (CdO). Karena sifatnya yang

sangat beracun, maka keberadaannya tidak dikehendaki dalam jumlah yang sangat

banyak (Meloan and Pomeran, 1973).

Sementara itu, menurut Badan Penelitian Obat dan Makanan sebanyak 6,5 juta

orang Indonesia dewasa menderita berbagai penyakit karena merokok dan

tembakau. Data ini menunjukkan bahwa merokok menyebabkan 90 % dari

seluruh kanker mulut, kanker kerongkongan, bronkitis, dan gangguan paru-paru

yang kemudian mengakibatkan kematian (terutama pria). Hal mi dikarenakan asap

kadmium oksida dari hasil pembakaran tembakau melalui rokok yang berada

dalam darah mulai meracuni tubuh manusia dan dapat menimbulkan suatu

penyakit.

Logam besi dalam tanaman paling banyak ditemukan pada daun dalam bentuk

oksida (Fe203). Bisa diperoleh sebagai serbuk hitam yang sangat halus pada
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proses pengabuan tembakau. Besi adalah unsur yang penting, karena logam besi

termasuk dalam unsur hara minor pada tumbuhan. Hal ini ditunjukkan bahwa besi

berperan dalam sintesa khlorofil dan merupakan unsur dari berbagai enzim untuk

respirasi dan oksidasi-oksidasi lainnya. Perbandingan kandungan besi total dan

klorofil pada daun tembakau adalah tertentu. Sebelum klorofil terbentuk, besi total

pada daun harus ada pada kondisi minimum, yang jumlahnya bergantung pada

spesies dan kondisi pertumbuhan (Moersidi dkk, 1981).

Apabila besi yang tcrsedia hanya dalam jumlah yang sedikit tidak mencukupi

untuk pertumbuhan yang normal maka akan timbul berbagai penyakit. Selain itu,

dengan berkurangnya unsur hara dari jumlah yang diperlukan, maka pertumbuhan

tanaman akan mengalami gangguan dan hasilnya akan berkurang pula. Gejala

kekurangan besi dapat mudah dilihat terutama pada daun-daun muda. Tulang-

tulang daunnya berwama lebih hijau daripada bagian-bagian daun diantaranya.

Pada keadaan lanjut, banyak daun yang gugur dan mengakibatkan kematian dari

tanaman tersebut.

Kalium merupakan unsur hara makro penting setelah N dan P serta diserap

tanaman dalam jumlah besar. Kandungan kalium dalam tanaman berkisar antara

5-50 % . Kalium dalam tanaman banyak ditemukan dalam pupuk yang ditemukan

dalam bentuk oksida K2O. Peranan kalium dalam tanaman berfungsi sebagai

penyokong anakan dan meningkatkan ukuran dan berat biji, meningkatkan

respons P, berperan sangat penting dalam proses fisiologi tanaman termasuk

membuka dan menutupnya stomata, serta meningkatkan toleransi terhadap

kondisi iklim yang tidak sesuai terhadap ketahanan suatu penyakit.
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Menurut Badan Pusat Penelitian Tembakau dan Serat Tanaman kabupaten

Klaten, kandungan bahan kimia yang terdapat dalam tanaman tembakau diatur

dalam standar uji baku mutu tembakau. Daun tembakau dapat dikatakan layak

untuk dikonsumsi apabila berada dibawah ketentuan standar uji baku mutu

maksimum tembakau. Data selengkapnya disajikan dalam lampiran 7.



BAB III

LANDASAN TEORI

3.1 Perlakuan Sampel

Sebagai langkah awal, penentuan kadar logam dilakukan dengan

menghancurkan suatu sampel. Pemilihan metode ini tergantung pada :

a. Bentuk senyawa organik dan komponen organik.

b. Unsur berikutnya yang akan dibutuhkan dan metode yang akan dipakai

dalam analisis.(FAO, 1980).

Pada analisis tembakau dilakukan dengan cara destruksi. Perlakuan sampel

dilakukan dengan mengabukan sampel dari destruksi basah dengan kondisi yang

dapat dijaga sehingga unsur yang mudah menguap seperti Cd, dan K tidak

hilang. Penggunaan pereaksi yang tepat dan penangas air adalah penting untuk

logam yang mudah menguap. Oleh karena itu, perlu dilakukan metode pelarutan

yang tepat dalam menentukan kadar suatu unsur tertentu.

3. 2 Logam Kadmium

Logam kadmium merupakan logam terbanyak keenam puluh tujuh di kerak

bumi. Kadmium ditemukan oleh Fredich Strohmeyer pada tahun 1817. la

memanaskan seng karbonat yang pada saat itu disebut kadmia dengan tujuan

menghilangkan pengotor. Logam kadmium termasuk logam transisi golongan 11 B

dan periode kelima dalam sistem periodik unsur. Logam ini biasanya telah ada

bercampur dengan logam lain, temtama dalam pertambangan seng dan timah

hitam yang selalu ditemukan dengan kadar 0,2 - 0,4%.

12
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Kadmium berwama putih keperakan menyerupai aluminium. Kadmium dapat

digunakan untuk melapisi logam seperti halnya seng, kualitasnya menjadi lebih

baik dan harganya menjadi mahal. Logam ini juga biasa digunakan sebagai

elektroda untuk alat-alat listrik, seperti halnya Pb, Cd juga banyak digunakan

sebagai bahan pigmen untuk industri cat, enamel, dan plastik. Biasanya dalam

bentuk sulfida dapat memberi warna kuning sampai kecoklatan.

Sifat-sifat fisika dari kadmium antara lain :

1. Berwama putih keperakan, dapat ditempadan Hat.

2. Melebur pada 321 "C, mendidih pada 767°C.

3. Nomor atom 48; massa atom 112,40; massa jenis 8,64; panas jenis 0,057.

4. Melarut dengan lambat dalam asam encer dengan melepaskan hidrogen

Cd ,s) + 2H ,a4) —• Cdi+(aq) + H2 (aq)

5. Membentuk ion bivalen yang tidak berwama, contoh ; CdCl2, Cd(N03)2,

dan CdS04 larut dalam air, sulfidanya tidak larut dan berwama kuning

khas.

Sifat-sifat kimia dari logam Cddiantaranya :

1. Dalam bentuk senyawa umumnya mempunyai bilangan oksidasi +2 dan

sangat sedikit yang mempunyai bilangan oksidasi +1.

2. Termasuk unsur yang elektronegatif, mudah dioksidasi oleh ion ¥?.

3. Dapat membentuk senyawa kompleks. (Vogel, 1996).
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3. 3 Logam Besi

Besi dalam sistem periodik merupakan unsur dengan nomor atom 26 dan

nomor massa 55, 847, terletak pada periode keempat golongan VIIIB. Besi

termasuk unsur transisi terbanyak keempat dalam kerak bumi, mencapai sekitar

5%. (Cotton dan Wilkinson, 1976).

Besi yang murni adalah logam berwama putih-perak, yang kukuh dan liat. la

melebur pada 1535°C. Jarang terdapat besi komersial yang murni, biasanya besi

mengandung sejumlah kecil karbida, silisida, fosfida, dan sulfida dari besi, serta

sedikit grafit. Besi dapat dimagnitkan. Logamnya mudah larut dalam asam

mineral. Asam klorida encer atau pekat dan asam sulfat encer melarutkan besi,

dimana akan menghasilkan garam-garam besi (II) dan gas hidrogen.

Fe +2H+ • Fe2++H2|

Fe +2HC1 • Fe2++2Cr+H2|
Dengan asam nitrat encer dingin, terbentuk ion besi (11) dan amonia :

4Fe + 10H++ N03- • 4Fe2+ +NH4++ 3H20

Ferriklorida diperoleh dengan aksi klor pada besi panas sebagai kristal coklat

merah hampir hitam. Ferriklorida cukup mudah terhidrolisis dalam udara lembab.

(Vogel, 1996).

3. 4 Logam Kalium

Kalium dalam sistem periodik merupakan unsur dengan nomor atom 19 dan

nomor massa 55, 847, terletak pada periode keempat golongan 1A. Kalium adalah

logam putih-perak yang lunak, melimpah di litosfer sebanyak 2,4 %t dan melebur

pada 63,5°C.
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Kalium tak berubah dalam udara kering, tetapi dengan cepat teroksidasi dalam

udara lembab, menjadi tertutup dengan lapisan biru. Garam-garam kalium

mengandung kation monovalen K+, biasanya disimpan dalam pelarut nafta, dan

larut membentuk larutan yang tak berwama, kecuali bila anionnya berwama.

(Vogel, 1996).

Unsur Kdalam tanaman berperan sebagai katalisator dalam pembentukan gula

dan pati pada proses fermentasi, biasanya banyak digunakan sebagai pupuk selain

unsur N dan P. Pupuk kalium diserap tanaman dalam jumlah besar. Oleh karena

itu kalium dapat dikatakan sebagai unsur hara makro penting setelah N dan P.

Dengan menggunakan pupuk kalium dalam pemeliharaan tanaman diyakini dapat

meningkatkan ukuran dan berat bij, dan dapat meningkatkan toleransi tanaman

terhadap kondisi iklim yang tidak sesuai serta memiliki ketahanan terhadap suatu

penyakit. Selain itu, penggunaan pupuk kalium dalam dosis tertentu dapat

membunuh bakteri dalam filter biologis.

3. 5 Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

3. 5.1 Prinsip Kerja Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Spektrofotometri serapan atom merupakan suatu metode analisis kimia untuk

penentuan kadar unsur-unsur logam dan unsur yang bersifat logam yang terdapat

di dalam cuplikan dengan konsentrasi rendah. Dasar metodenya adalah interaksi

antara tenaga radiasi dengan atom yang dianalisis. Atom-atom pada tingkat tenaga

dasar (ground state) diperoleh dengan bantuan tenaga untuk memisahkan

keterikatannya dengan atom lain yang disebut proses atomisasi. Ada dua jenis
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proses atomisasi yang dikenal yaitu proses atomisasi dengan nyala dan atomisasi

tanpa nyala. (Cantle, 1980).

Bila suatu medium penyerap dibagi menjadi lapisan-lapisan imajiner dengan

tebal sama dan suatu berkas radiasi monokromatis dilewatkan pada medium

tersebut, maka ternyata tiap lapisan akan menyerap bagian yang sama dari radiasi.

Pernyataan ini merupakan hubungan antara absorbsi radiasi dengan medium

penyerap yang dirumuskan oleh Lambert dan Beer (1768). Secara sistematik

dapat dijabarkan sebagai berikut:

db~kJ (1)

Persamaan di atas menyatakan bahwa berkurangnya intensitas ( - dl ) untuk

setiap ketebalan medium penyerap ( db ) adalah berbanding lums dengan
intensitas (I), k adalah suatu tetapan.

dl i*.

Dengan mengintegrasikan persamaan (2 )akan diperoleh :

,nT=̂ (3)

atau log^- =k2b (4)

Bilazat kadar penyerap = C , maka

J '^ (5)
tog^ =*3C

sehingga k2/C = k3/b ,6)

bila k2/C = adank-,/b = a
(7)
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maka k2 = aC dan k3 = ab (g)

dengan mensubstitusi ke persamaan log lo/'I maka

\og-Z-= abC (0)

Io adalah intensitas radiasi awal

I adalah intensitas radiasi yang diteruskan

atau A= abC , j0 x

persamaan ini dikenal dengan hukum Lambert-Beer.

Dimana :

A menyatakan absorbansi

a adalah absorpsi spesifik dinyatakan dalam L/mol cm"1

C menyatakan konsentrasi zat dalam gram / liter, dan

b adalah tebal medium penyerap dinyatakan dalam cm

3. 5. 2Sistem Peralatan Pada Spektrofotometri Serapan Atom

Pada setiap peralatan spektrofotometer terdapat tiga bagian pokok yang hams

diperhatikan dalam pengoperasiannya. Alat spektrofotometri serapan atom terdiri

atas lima bagian utama, yaitu sumber radiasi (biasanya menggunakan lampu

katoda berongga), sistem pengatoman, monokromator, detektor, dan sistem

pembacaan. Skema peralatan dapat dilihat pada gambar.2 .
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lens lens detector

hollow atomized
cathode lamp sample
©1 996 B.M. Tissue

monochromator a
readout amplifier

Gambar 2. Skema Peralatan Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)
(Skoog, 1996)

Keterangan :

I. Sumber radiasi, yaitu bagian untuk menghasilkan sinar yang energinya

dapat diserap oleh atom-atom unsur yang dianalisis. Sumber radiasi yang

digunakan biasanya lampu katoda cekung. Lampu ini terdin dan anoda

tungsten dan katoda silinder yang dilapisi logam tertentu dalam suatu

tabung gelas yang berisi neon atau argon dengan tekanan I-5 torr. Katoda

tersebut dibuat dan logam yang spektrumnya dringinkan. Penampang
lampu katoda cekung dapat dilihat pada gambar 3.

Anode

Glass

shield

Hollow

cathode

Nc or Ar

at 1-5 torr

Gambar 3. Bagan Lampu Katoda Cekung
(Skoog, 1996)

2. Sistem pengatoman, yaitu bagian untuk menghasilkan atom-atom bebas,

karena pada blok ini senyawa yang akan dianalisis ditempatkan, diubah

bentuknya dari bentuk ion menjadi atom bebas.
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3. Monokromator ,yaitu bagian yang berfungsi untuk mengisolasi salah satu

garis resonansi dari beberapa spektrum yang dihasilkan oleh lampu katoda

cekung.

4. Detektor, yaitu bagian yang berfungsi mengubah tenaga sinar menjadi

tenaga listrik dimana tenaga listrik yang dihasilkan akan dipergunakan

untuk mendapatkan sesuatu yang dapat dibaca oleh mata.

5. Sistem pembacaan, merupakan bagian yang menampilkan suatu angka

yakni nilai absorbansi yang dapat dibaca.

Radiasi dari sumber radiasi yang sesuai (lampu katoda berongga) dilewatkan

ke dalam nyala api yang berisi cuplikan yang telah teratomkan dalam sistem

pengatoman, kemudian radiasi itu diteruskan ke detektor melalui monokromator.

Selanjutnya, absorbansi bisadilihat padasistem pembacaan.

Setiap gas pembakar dan gas oksigen akan menghasilkan nyala dengan

temperatur yang berbeda-beda. Pemilihan macam nyala ( temperatur ) yang akan

digunakan dalam analisis tergantung pada unsur yang akan dianalisis. Besamya

temperatur ditentukan oleh campuran gas pembakar (fuel gas) dan gas oksidan

(support gas). Kombinasi gas yang dipakai terganmng dari temperatur nyala yang

dikehendaki. Pada analisis kadmium dan besi dipergunakan asetilena-udara,

sedangkan pada kalium dipergunakan propana-udara Beberapa macam

temperatur nyala dalam spektrofotometer serapan atom yang sering digunakan

digunakan disajikan dalam tabel 1 (Pecsok, 1976).
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Tabel 1.Temperatur nyala dalam speklrofotomefer serapan atom (SSA)
Gas Pembakar Gas Oksigen Temperatur (°C )

Asetilena Udara 2400

Asetilena Nitrogen Oksida 2800

Asetilena Oksigen 3140

Hidrogen Udara 2045

Hidrogen Nitrogen Oksida 2660

Propana Udara 1925

3. 5. 3 Interferensi/Gangguan

Suatu analisis yang menggunakan spektrofotometer serapan atom sering
ditemukan adanya gangguan. Macam-macam gangguan yang terjadi yaitu antara
lain gangguan matrik, gangguan kimia. gangguan ionisasi, gangguan serapan
latar, dan gangguan spektral.

3. 5. 3. 1 Gangguan matrik

Antara larutan cuplikan dengan larutan standar akan mengalami perbedaan

yang disebabkan oleh pengaruh perbedaan dan kekentalan tegangan permukaan.

Sehingga, populasi atom dalam keadaan dasar yang dihasilkan oleh larutan

cuplikan berbeda dengan larutan standar dan akan menghasilkan populasi atom

yang berbeda pula. Untuk menanggulanginya dapat dilakukan dengan cara

mendestruksi larutan selanjutnya diencerkan untuk memperkecil pengaruh
keasaman. Selain itu, dapat pula ditempuh dengan cara membuat sifat fisik dan
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kimia dari larutan cuplikan sama dengan larutan standar, atau dengan
menggunakan analisis adisi standar (Cantte, 1982)

3. 5.3. 2 Gangguan Kimia

Gangguan in, dapat terjadi apabila unsur-unsur yang dianalisis mengadakan
reaksi kimia dengan kation atau anion tertentu dalam cuplikan yang dapat
membentuk suatu senyawa yang sukar diatomkan. Akan tetapi, gangguan ini
dapat diatasi dengan cara menaikkan temperatur nyala pada suhu tinggi,
menambahkan unsur-unsur lain (zat kimia) agar dapat melepaskan anion dan
kation pengganggu dari ikatannya dan unsur yang ditemukan, selain itu dapat juga
dilakukan dengan membuat larutan standar yang kurang lebih sama dengan
larutan sampel.

3. 5. 3. 3 Gangguan lonisasi

Terjadi pada saat pengatoman dengan nyala disebabkan oleh tingginya nyala
yang digunakan sehingga dapat melepaskan satu atom atau lebih atom netralnya.
Pada saat kelebihan energi, atom-atom akan tereksitasi dan dapat melepaskan
elektron membentuk ion sehingga terjadi pengurangan atom dalam keadaan dasar.
Tetapi, proses yang terjad, pada nyala menghasilkan ion yang membentuk
serapan, tidak berhent, pada pembentukan atom dalam keadaan dasar. Hal ini
dapat dicegah dengan cara menambahkan unsur-unsur yang mudah terionisasi
secara berlebih yang punya potensial rendah dalam jumlah yang sangat banyak
(Cantle, 1982).
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3.5.3. 4 Gangguan Spektral

GanggUan mdiseb^kan karena ada unsur lam yangmenyerap sinar dari sinar
yang dipergunakan antara frekuensi gans resonansi unsur yang diselidiki dengan
garis yang dipancarkan oleh beberapa unsur lain. Cara mengatasinya yaitu dengan
menggunakan celah (slit) yang lebih kecil atau dilakukan pada panjang
gelombang yang lain (Cantle, 1982).

3. 5. 3. 5Gangguan Serapan Latar

Gangguan ini terjadi apabila metode adis, tidak dapat diatas,, dan bersifat
umum terjadi pada spektrofotometn serapan atom. Hal ini disebabkan karena

adanya serapan bukan atom (tidak semua matrik dari cuplikan teratomkan 100%)
melainkan serapan nyala api, molekuler, atau hamburan cahaya.

Untuk serapan nyala dapat dikurangi dengan mengatur kecepatan alir balian
bakar dan gas pengoksidanya Oenis nyala api yang lain). Serapan molekuler
disebabkan oleh serapan molekul yang terdisosiasi. Hamburan cahaya terjadi
apabila konsentrasi zat yang dianalisis terlalu tinggi (pecsok, 1976 ).

3.5. 4 Metode Analisis

Untuk menentukan kandungan unsur secara spektrofotometri serapan atom,
perlu dilakukan preparasi cuplikan sesuai dengan jenis sampel yang akan
dianalisis. Metode ,n, dilakukan untuk memperkecil kesalahan pengukuran.
Teknik analisis yang biasa dilakukan adalah dengan menggunakan metode adisi
standar.
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3. 5. 4. 1 Metode Preparasi Cuplikan

Pada analisis tembakau , cuplikan dalam bentuk padatan tidak dapat langsung

dianalisis tetapi harus didestniksi terlebih dahulu. Sedangkan preparasi cuplikan

dalam bentuk larutan dapat langsung dianalisis dengan cara mengencerkan larutan

tersebut dengan pelarut tertentu..Untuk penentuan ion besi, kadmium dan kalium

dalam tembakau dilakukan dengan menggunakan metode destruksi.

Dalam pemilihan cara destruksi didasarkan pada volatilitas masing-masing

unsur yang dianalisis. Destruksi pada suatu cuplikan merupakan suatu usaha

untuk melepaskan unsur yang akan ditentukan dalam analisis dengan

keterikatannya dengan senyawa Iain, terutama senyawa organik. Destruksi

dibedakan menjadi dua macam, yaitu destruksi kering dan destniksi basah

(Sandell, 1977).

Pada penelitian ini menggunakan metode destruksi kering, yaitu dengan cara

mengabukan sampel pada suhu tinggi (> 450°C). Keuntungan dari metode ini

selain relatif sederhana dan terhindar dari pengotor seperti pada destruksi basah,

juga dapat digunakan pada cuplikan dengan jumlah yang banyak. Namun, dalam

destruksi ini dapat terjadi kehilangan unsur-unsur tertentu (Sandell, 1977).

3. 5. 4. 2 Metode Adisi Standar

Metode ini merupakan suatu metode yang sesuai untuk larutan cuplikan yang

mengandung bahan teriarut yang diperkirakan mengganggu dalam pengukuran

suatu absorbansi.



24

Metode adisi standar ini dikerjakan dengan menambahkan sejumlah zat

tertentu yang dianalisis pada larutan standar. Pertama kali yang dilakukan adalah

dengan mengukur absorbansi larutan cuplikan yang dianalisis, selanjutnya
menyusul deret larutan cuplikan yang ditambah dengan larutan standar. Harga

absorbansi yang diperoleh kemudian dihubungkan dengan konsentrasi yang
ditambahkan.

Absorbansi

^ konsentrasi

Gambar 4. Grafik metode adisi standar

Dimana ; A-Cx :absorbansi cuplikan setelah ditambahkan standar

B-0 : absorbansi cuplikan sebelum ditambahkan larutan standar

Co-0 : konsentrasi cuplikan sebelum ditambahkan standar

O-Cx : konsentrasi larutan standar yang ditambahkan

3. 6 Optimasi Alat

Dalam spektrofotometer serapan atom penentuan kondisi optimum terhadap
instrumen mutlak dilakukan untuk mendapatkan hasil serapan yang optimum. Hal

ini dikarenakan reaksi kimia dapat terjadi dalam nyala dan menghasilkan
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interferensi dalam nyala tersebut. Interferensi in, dapat terjadi karena atom-atom

dalam larutan tidak terdistnbusi secara homogen pada pembentukan senyawa-
senyawa teriarut.

Beberapa variabel yang harus dioptimasi karena kondisi optimum untuk suatu

unsur logaritma tidak sama satu dengan yang lam. Vanabel yang perk, dioptimas,
dalam spektrofotometer serapan atom antara lain :

a. panjang gelombang (/j

b. panjang kecepatan alir gas pembakar dan gas pengoksidan
c. tinggi pembakar/burner

Pengukuran dilakukan dengan cara memvanasi salah satu vanabel sedangkan
variabel yang lam d,buat tetap. Sehingga dapat diukur absorbansi maksnnum dan

tiap-tiap variabel yang diukur selanjutnya dapat dijadikan ketetapan untuk
menentukan kondisi optimum alat yang digunakan.

3. 7 Analisa Hasil

Penentuan kandungan besi, kadmium, dan kalium secara spektrofotometn

serapan atom (SSA) dilakukan dengan metode adisi standar. Dalam penelitian ini

digunakan Microsoft Excel 4.0 dengan menggunakan data analisis regresi linier
untuk mendapatkan grafik adisi standar.

Dan analisis adisi standar didapatkan suatu grafik hubungan x (konsentrasi

penambahan dengan lan.tan standar) dan y(absorbansi). Harga absorbansi yang
diperoleh vs konsentrasi dihubungkan melalu, suatu gans dengan mencan harga
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- jenis tanah : berstruktur nngan, pasir berdebu, bersifat

gembur, mudah diolah dan drainasenya baik.

- lokasi pengambilan : Desa Kranggan, Kec.Manisrenggo, Kab. Klaten.

2. HNO3 p. a. buatan Merck

3. HCIO4 p. a. buatan Merck

4. HC1 p. a. buatan Merck

5. CdL buatan Merck

6. FeClv 5H:0 buatan Merck

7. Kl buatan Merck

8. Akuabides buatan Otsuka Indonesia

9. Akuaregia

4. 2 Prosedur Kerja

4. 2.1 Penyediaan Cuplikan

Pada penelitian cuplikan yang dipakai berasal dari jenis tembakau yang

disesuaikan dengan jenis dan asal daerah penanamannya. Dalam hal ini digunakan

tembakau jenis grompol kenongo, yang diambil daunnya dari Desa Kranggan,

Kec. Manisrenggo, Kab. Klaten.

4. 2. 2 Preparasi bahan

a. Membuat larutan standar kadmium ( CdL )

- larutan standar kadmium dengan konsentrasi 1000 ppm dibuat dengan

melarutkan 1, 629 gram Cdl2 dalam 500 mL akuabides.
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slope(b) dan intersep(a) dari grafik adisi penambahan standar. Untuk mencari

harga tersebut dapat ditentukan dengan rumus regresi linier:

Y= bx +a

Zlxi-x)(y,-y))
Slope = b = 7 ;

Intersep = a= y - bx

Koefisien korelasi
Sfr,-x)(y,-y)}

l(*,-*?|l(y,-y)2}
X-intersep = CSa= - —

b

Konsentrasi sampel daun tembakau dapat dihitung dengan menggunakan

nimus:

Cs = - CSA x

Dimana : x = konsentrasi logam

y = absorbansi

x = konsentrasi rata-rata

Vind

Vstd



y = absorbansi rata-rata

b = slope (Iereng garis)

a=intersep (titik potong garis dengan sumbu y)

x; = konsentrasi ke i

yi = absorbansi ke i

n = jumlah data

r = koefisien korelasi

Csa= konsentrasi standar adisi

Cs = konsentrasi sampel

Vind = volume larutan induk

Vstd = volume larutan standar
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BAB IV

METODOLOGI PENELITIAN

4.1 Alat dan Bahan Yang Digunakan

4.1.1 Alat-alat yang digunakan

1. Peralatan gelas

2. Pipet ( gondok, ukur, tetes )

3. Lumpang porselin

4. Penangas air

5. Corong pisah

6. Kertas saring Whatman No. 42

7. Pengaduk magnet merk Labinco

8. Neraca digital merk Sartorius

9. Muffle Furnace merk Ogawa Seiki

10. Kompor listrik merk Maspion

11. Oven merk Memmert

12. Spektrofotometer Serapan Atom model AA-782 Nippon Jarell Ash

4.1. 2 Bahan-bahan Yang Digunakan

1. Sampel daun tembakau yang digunakan :

- jenis tembakau : Grompol Kenongo

- umur tembakau : 3 bulan

- tinggi tembakau : 154 cm
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jenis tanah ; berstruktur ringan, pasir berdebu, bersifat

gembur, mudah diolah dan drainasenya baik.

- lokasi pengambilan : Desa Kranggan, Kec.Manisrenggo, Kab. Klaten.
2. HN03 p. a. buatan Merck

3. HCIO4 p. a. buatan Merck

4. HC1 p. a. buatan Merck

5. Cdl2 buatan Merck

6. FeCL. 5H20 buatan Merck

7. KI buatan Merck

8. Akuabides buatan Otsuka Indonesia

9. Akuaregia

4. 2 Prosedur Kerja

4. 2.1 Penyediaan Cuplikan

Pada penelitian cuplikan yang dipakai berasal dari jenis tembakau yang
disesuaikan dengan jenis dan asal daerah penanamannya. Dalam hal ini digunakan
tembakau jenis grompol kenongo, yang diambil daunnya dari Desa Kranggan,
Kec. Manisrenggo, Kab. Klaten.

4. 2. 2 Preparasi bahan

a. Membuat larutan standar kadmium ( Cdl2)

- larutan standar kadmium dengan konsentrasi 1000 ppm dibuat dengan
melarutkan 1, 629 gram CdL dalam 500 mL akuabides.
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b. Membuat larutan standar besi (FeCl3. 5H20)

- larutan standar besi 1000 ppm dibuat dengan melarutkan 2,419 gram

FeCl3. 5H20 dalam 500 mL akuabides.

c. Membuat larutan standar kalium (KI)

- larutan standar kalium 1000 ppm dibuat dengan melanitkan 1,636 gram

KI dalam 500 mL akuabides.

4. 2.3 Preparasi sampel

Pada penentuan kadar kadmium dalam tembakau perlu suatu analisis dengan

destruksi. Destruksi bertujuan untuk memecahkan ikatan antara unsur-unsur

dengan senyawa organik yang ada di dalamnya. Untuk membuat preparasi sampel

dalam hal ini kita namakan "larutan A" dengan langkah-langkah sebagai berikut:

a. Memanaskan sejumlali sampel tembakau pada suhu 100°C ke

dalam oven selama 1jam untuk menghilangkan kandungan airnya.

b. Sampel tembakau yang sudah kering digerus hingga halus di dalam

lumpang porselin.

c. Diambil sebanyak 5 gram sampel tembakau dan ditempatkan dalam

erienmeyer dengan dibasahi akuabides.

d. Ditambahkan ke dalam masing-masing erienmeyer 9 mL asam nitrat 15 N

sambil didinginkan dalam penangas air.

e. Apabila reaksi dengan asam nitrat sudah tidak reaktif dilanjutkan dengan

penambahan 3 mL asam perklorat 3 N.

f. Menutup erienmeyer dengan plastik dan karet, kemudian dibiarkan selama

satu malam.
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g. Keesokan harinya, menyiapkan penangas air dan mengisinya dengan air
sampai penuh kemudian meletakkan erienmeyer didalamnya.

h. Memanaskan penangas air selama 3 jam pada suhu 70°C, kemudian
didinginkan dan dilanjutkan dengan penyaringan.

i. Pada saat penyaringan, filtrat pertama dipisahkan dan ditampung dalam
labu takar 250 mL.

j. Residu pertama dicuc, dengan akuabides, kemudian dilakukan

penyaringan selanjutnya didapatkan residu dua dan filtrat dua.

k. Filtrat kedua dijadikan satu dengan filtrat yang pertama, dan residu kedua

dipisahkan dalam suaui cawan porselin siap untuk diabukan.

4. 2. 4 Destruksi kering (Dry Ashing)

a. Mengabukan ampas (residu kedua) ke dalam muffle furnace pada suhu
450°C selama 5jam (sampai benar-benar menjadi abu).

b. Jika telah menjadi abu, dibasahi dengan akuabides dan dilarutkan dengan
akuaregia 5mL, kemudian diuapkan hingga larutan jenuh.

c Setelah larutan tersebut dingin, selanjutnya dilakukan penyaringan
didapatkan filtrat tiga dan residu tiga.

d. Filtrat ketiga ditambahkan ke campuran filtrat pertama dan filtrat kedua.

e. Hasil larutan dari ketiga filtrat tadi ditempatkan dalam labu ukur dan
diencerkan dengan akuabides hingga 50 mL.

f Kemudian, larutan total diuapkan dalam gelas beker 500 mL sampai
kandungan asamnya hilang (dideteksi dengan menggunakan indikator
asam-basa).
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g. Larutan yang tersisa sebanyak 5mL dilarutkan dengan akuabides 50 mL

h. Larutan disaring dan diencerkan dalam labu takar 50 mL.

i. Larutan ditempatkan dalam dua labu takar masing-masing 25 mL

kemudian dijadikan sebagai larutan induk.

j Dianalisis dengan menggunakan metode adisi standar.

4. 2. 5 Tahap Analisis

4. 2. 5. 1 Analisa Adisi Standar Logam Kadmium

a. Larutan standar kadmium 1000 ppm diencerkan menjadi 5; 10; 15; 20

ppm untuk volume penambahan adisi standar.

b. Diambil sebanyak 10 mL dari larutan induk 25 mL kemudian ditambah

akuabides 5 mL diletakkan dalam labu takar 25 mL lalu diukur

absorbansinya dengan alat spektrofotometer serapan atom.

c. Menyiapkan labu takar 25 mL sebanyak 4 buah masing-masing berisi

larutan sampel 10 mL ditambah dengan larutan standar 5 mL diukur

absorbansinya dari penambahan konsentrasi 5; 10; 15; 20 ppm dengan

spektrofotometer serapan atom.

d. Mencatat absorbansi larutan yang diperoleh sesuai dengan penambahan

masing-masing konsentrasi.

e. Membuat grafik adisi standar antara x (penambahan ) dan y(absorbansi)

agar diperoleh harga slope dan intersep. Kemudian dapat dicari

konsentrasi kadmium melalui hubungan y= bx +a.
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4. 2. 5. 2 Analisa Adisi Standar Logam Besi

a. Larutan standar besi 1000 ppm diencerkan menjadi 5; 10; 15; 20 ppm

untuk volume penambahan adisi standar.

b. Diambil sebanyak 10 mL dari larutan induk 25 mL kemudian ditambah

akuabides 5 mL diletakkan dalam labu takar 25 mL lalu diukur

absorbansinya dengan alat spektrofotometer serapan atom.

c. Menyiapkan labu takar 25 mL sebanyak 4 buah masing-masing berisi

larutan sampel 10 mL ditambah dengan larutan standar 5 mL diukur

absorbansinya dari penambahan konsentrasi 5: 10; 15: 20 ppm dengan

spektrofotometer serapan atom.

d. Mencatat absorbansi larutan yang diperoleh sesuai dengan masing-masing

konsentrasi.

e. Membuat grafik adisi standar antara x (penambahan ) dan y (absorbansi)

agar diperoleh harga slope dan intersep. Kemudian dapat dicari

konsentrasi kadmium melalui hubungan y=bx +a.

4. 2. 5. 3 Analisa Adisi Standar Logam Kalium

a. Larutan standar kalium 1000 ppm diencerkan menjadi 5; 10; 15; 20 ppm

untuk volume penambahan adisi standar.

b. Diambil sebanyak 10 mL dan larutan induk 25 mL kemudian ditambah

akuabides 5 mL diletakkan dalam labu takar 25 mL lalu diukur

absorbansinya dengan alat spektrofotometer serapan atom (SSA).

c. Menyiapkan labu takar 25 mL sebanyak 4 buah masing-masing berisi

larutan sampel 10 mL ditambah dengan larutan standar 5 mL diukur



absorbansinya dari penambahan konsentrasi 5; 10; 15; 20 ppm dengan

spektrofotometer serapan atom.

d. Mencatat absorbansi larutan yang diperoleh sesuai dengan masing-masing

konsentrasi.

e. Membuat grafik adisi standar antara x (penambahan ) dan y (absorbansi)

agar diperoleh harga slope dan intersep. Kemudian dapat dicari

konsentrasi kadmium melalui hubungan y= bx +a.

4. 2. 5. 4 Optimasi Alat

Dibuat konsentrasi 1,0 ppm pada masing-masing larutan standar Cd, Fe, dan K

kemudian serapan larutan diukur pada panjang gelombang, laju alir asetilen, laju

alir propana, laju alir udara, dan tinggi pembakar yang bervariasi. Selanjutnya dari

perolehan serapan optimum dibuat grafik absorbansi versus variabel yang

divariasi. Data keseluruhan optimasi disajikan dalam lampiran 6.

4. 3 Hipotesis

Analisis menggunakan metode destniksi kering terhadap logam besi,

kadmium, dan kalium yang terdapat dalam daun tembakau jenis Grompol

Kenongo dapat dideteksi dengan menggunakan spektrofotometer serapan atom

(SSA).



BAB V

HASIL DAN PEMBAHASAN

5.1 Penentuan Optimasi Besi, Kadmium, dan Kalium

Penelitian ini bertujuan untuk menentukan kadar besi, kadmium, dan kalium

dalam sampel daun tembakau secara spektrofotometri serapan atom (SSA). Oleh

karena itu dalam penelitian ini harus dilakukan suatu penanganan cuplikan juga

penentuan kondisi optimum alat yang digunakan yaitu spektrofotometer serapan

atom (SSA) agar diperoleh hasil analisis yang baik.

Pencarian kondisi optimum ini meliputi panjang gelombang, kecepatan alir

gas pembakar dan pengoksidan, serta tinggi pembakar. Pada kondisi optimum

perubahan serapan akibat perubahan konsentrasi akan lebih sensitif teramati.

Atom-atom akan menyerap tenaga radiasi yang sesuai dengan yang dibutuhkan

untuk beruah menjadi kaeadaan tereksitasi. Semakin banyak atom tingkat tenaga

dasar maka radiasi yang diserap akan makin banyak pula. Dengan kata lain,

populasi atom tingkat tenaga dasar dalam nyala api akan memyerap energi yang

sesuai dan yang paling banyak pada tinggi pembakar tertentu.

Dalam penentuan kadar besi, kadmium, dan kalium diperoleh kondisi

optimum panjang gelombang sebesar 248,6 nm untuk besi, 228,8 nm untuk

kadmium, dan 766,5 nm untuk kalium. Pada panjang gelombang ini mempakan

panjang gelombang optimum untuk masing-masing logam yang paling kuat

menghasilkan garis resonansi untuk transisi elektronik dari tingkat tenaga dasar ke

tingkat eksitasi. Dari hasil penelitian didapat serapan sebesar 0,554 untuk besi,
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0,0128 untuk kadmium, dan 0,1484 untuk kalium. Data selengkapnya disajtkan

pada lampiran 6.

Penentuan kondisi optimum kecepatan alir gas pembakar dan pengoksidan

untuk kalium dan besi dipilih asetilen sebagai bahan bakar dan udara sebagai

pengoksidan. Sedangkan kalium dipilih propana sebagai bahan bakar dan udara

sebagai pengoksidan. Pemilihan temperatur nyala ini disesuaikan dengan sifat-

sifat logam yang dianalisis. Temperatur nyala asetilen-udara yang dihasilkan

sebesar 2200°C sedangkan propana-udara adalah sebesar 1925°C. (Pecsok, 1976)

Dengan menggunakan kecepatan alir gas pembakar dan pengoksidan yang

optimum maka dalam proses atomisasi akan terjadi proses perubahan unsur

metalik menjadi uap (aerosol halus) yang masuk ke dalam system nyala.

Kecepatan alir ini akan mempengaruhi banyaknya atom tingkat tenaga dasar pada

tinggi pembakar tertentu.

Pada penentuan kadar besi, kadmium, dan kalium dalam sampel daun

tembakau tinggi pembakar yang digunakan adalah 5 mm. Dengan tinggi

pembakar optimum ini dapat memberikan jalan optis nyala untuk meningkatkan

kepekaan. Data dan grafik optimasi alat spektrofotometer serapan atom

selengkapnya disajikan dalam lampiran 6 dan 7.

5. 2 Penentuan Kandungan Besi, Kadmium, dan Kalium dalam Sampel Daun

Tembakau Secara Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Pada penelitian ini sampel yang digunakan adalah daun tembakau yang

merupakan sampel organik, sehingga untuk memperoleh kadar besi, kadmium,

dan kalium yang terkandung didalamnya perlu dilakukan metode destruksi.
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Diharapkan dengan metode destruksi bahan-bahan organik yang terdapat dalam

sampel daun tembakau dapat dipisahkan dengan logam yang akan dianalisis.

Metode destruksi yang digunakan yaitu destruksi kering dimana residu dari

larutan sampel yang dibuat dalam "larutan A'diabukan pada suhu 450°C. Pada

proses destruksi kering ini digunakan pelarut asam klorida yang dikombinasikan

dengan asam nitrat menjadi larutan yang disebut akuaregia dengan perbandingan

3: 1.

Pada analisis menggunakan spektrofotometeri serapan atom (SSA) hams

memenuhi ketentuan bahwa larutan standar harus berada dalam matrik yang

identik dengan larutan sampel. Sementara itu unsur-unsur yang terdapat di dalam

daun tembakau relatif lengkap. Dalam proses pengukuran absorbansi dengan

spektrofotometer serapan atom (SSA) larutan sampel yang mengandung bahan

teriarut dapat mengganggu jalannya analisis, sehingga sangat sulit untuk membuat

larutan standar yang identik dengan larutan cuplikan. Oleh karena itu untuk

mengatasi gangguan matrik yang ditimbulkan oleh larutan sampel daun tembakau

proses pengukuran sampel menggunakan metode adisi standar. Dari data

absorabansi yang diperoleh dapat dibuat grafik adisi standar dengan

menghubungkan konsentrasi yang ditambahkan versus absorbansi. Perolehan data

absobansi sampel dan grafik adisi standar disajikan dalam lampiran 9.

Dengan menggunakan metode adisi standar data absorbansi dihitung dengan

menggunakan persamaan y= bx + a . Dimana, b merupakan slope (titik potong

sumbu y), a adalah intersep, y adalah absorbansi, dan x adalah konsentrasi yang

ditambahkan. Dengan menghitung nilai x pada y=0 maka konsentrasi standar adisi
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dapat diperoleh dengan persamaan -—. Selanjutnya konsentrasi sampel dapat
-• — •••-• - -— b .•.-..-.-• -

dihitung dengan persamaan : Cs = -Csa x .
Vstd

Dengan menggunakan persamaan tersebut dapat diketahui kandungan besi,

kadmium, kalium total dalam sampel daun tembakau setelah proses pengabuan.

Dari persamaan grafik adisi standar didapatkan persamaan y = 0,013794x +

0,3076 untuk besi, y = 0,010768 + 0,24554 untuk kadmium, dan y = 0,021608x +

0,4364 untuk kalium ketika ditambahkan konsentrasi masing-masing larutan

standar yang diuji. Koefisien korelasi untuk masing-masing logam besi, kadmium,

dan kalium yaitu 0,999; 0,950; dan 0,995. Hasil perhitungan menggunakan regresi

linier dengan Microsoft Excel 4.0 menunjukkan bahwa tingkat kesalahan

pengukuran sampel (n = 5) dengan menggunakan 95% selang kepercayaan CSa

yang didapat oleh masing-masing logam besi, kadmium, dan kalium yaitu sebesar

0,0173; 0,0274 dan 0,044. Dapat dikatakan bahwa tingkat kesalahan yang terjadi

berkisar antara 1,0-3,0%. Hal ini menunjukkan bahwa konsentrasi total logam

yang terdapat dalam sampel daun tembakau memiliki data yang dapat diterima

kebenarannya dengan tingkat kesalahan yang sangat kecil. Dapat disimpulkan

bahwa metode spektrofotometri serapan atom (SSA) sangat akurat dipakai untuk

penentuan kandungan logam dalam sampel daun tembakau.

Kandungan masing-masing logam dalam tiap miligram sampel daun

tembakau disajikan dalam tabel 2. Untuk perhitungan selengkapnya disajikan

dalam lampiran 5.
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Tabel 2. Kandungan Logam Besi, Kadmium,dan Kalium Dalam Sampel Daun
Tembakau

No Jenis Unsur Kadar Logam (ppm)

1.

2.

3.

Besi

Kadmium

Kalium

0,0461

0,0456

0,0637

Kandungan kalium dalam tanaman terdapat dalam jumlah yang lebih banyak

karena kalium diperlukan dalam jumlah besar oleh tanaman dalam bentuk pupuk.

Sehingga, dengan konsumsi pupuk kalium dapat diserap oleh tanaman untuk

menyokong pertumbuhan tanaman. Pupuk kalium tersebut diserap oleh akar

dialirkan melalui batang dan tersimpan dalam daun tembakau .

Sedangkan untuk besi dan kadmium berada dalam jumlah yang relatifsedikit.

Hal ini menunjukkan bahwa konsumsi besi pada tanaman dapat ditemukan dalam

kondisi tanah yang digunakan dalam penanaman tembakau. Dengan kondisi tanah

masam akan timbul besi tereduksi yang dapat meracuni tanaman. Sehingga, air

yang diserap melalui tanah dapat mengalir ke batang dan daun yang sudah

mengandung besi yang bersifat racun. Kandungan besi total dalam sampel daun

tembakau masih berada pada tingkat normal untuk konsumsi kebutuhan unsur

hara minor.

Kadmium yang terdapat dalam tanaman berada pada konsentrasi rendah.

kadmium baru bersifat racun setelah terjadi proses pengabuan sampel. Hasil yang

diperoleh dalam penelitian menunjukkan bahwa kadmium dalam sampel relatif

kecil diakibatkan karena sifat unsur yang mudah hilang jika dipanaskan pada suhu



40

tinggi. Dalam hal ini, proses destruksi kenng mempengaruhi hasil logam

kadmium yang didapat.

Hasil yang diperoleh dalam penelitian ini menunjukkan bahwa kadar yang

terdapat dalam daun tembakau relatif kecil. Sehingga dapat dikatakan bahwa

tembakau jenis Grompol Kenongo masih dalam batas layak untuk dikonsumsi.

Kondisi ini dapat dilihat dari penetapan standar baku mutu yang ditetapakan oleh

Badan Pusat Penelitian Tanaman Tembakau dan Serat Tanaman yang telah

menetapkan batas kandungan maksimum bahan kimia yang terdapat dalam

tembakau. Seperti yang ditunjukkan oleh besi mempunyai batas maksimal 1,0

ppm sedangkan kadmium dan kalium masing-masing 0,3 ppm dan 2,4 ppm. Data

selengkapnya disajikan dalam lampiran 7. Akan tetapi penumpukan logam dalam

tubuh secara terus menerus tetap mengakibatkan kerusakan pada saluran

pencernaan khususnya pada hati dan ginjal.



BAB VI

PENUTUP

6. 1 KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan maka dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

1. Kandungan logam besi, kadmium, dan kalium yang terdapat dalam daun

tembakau berturut-turut adalah 0,0461 ppm; 0,0456 ppm dan 0,0637 ppm.

2. Sampel daun tembakau jenis Grompol Kenongo masih layak untuk

dikonsumsi karena kandungan logam yang berada dalam sampel masih

berada di bawah baku mutu standar tanaman tembakau.

3. Metode destruksi kering dapat digunakan untuk memisahkan matriks

organik dengan unsur logam yang terdapat dalam daun tembakau.

6. 2 Saran

1. Perlu dilakukan suatu penelitian lebih lanjut sebagai studi banding

terhadap metode analisis yang lain, seperti pengatoman menggunakan

tungku grafit dengan ekstraksi yang menggunakan pelarut organik.

2. Perlu diteliti kandungan unsur logam lain yang terdapat dalam daun

tembakau seperti Al, Si, Mg, Pb.
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Lampiran 1

• L. 1. 1 Bagan percobaan preparasi sampel "larutan A"

residu 1

dicuci

residu 2 filtrat 2

Tembakau

dikeringkan 100°C, 1 jam
digerus hingga halus
ditimbang sebanyak 5 gram

serbuk sampel

dibasahi dengan akuabides+9mL HNO?
15NdanHC104
disimpan selama satu malam
dipanaskan 70°C, selama 3 jam
dibiarkan hingga dingin
disaring

filtrat 1

ditambahkan ke

Filtrat 1 + filtrat 2



Lanjutan lampiran 1

• L. 1.2 Bagan percobaan proses destniksi kering

Residu

diabukan 450°C, 5 jam
dibiarkan hingga dingin

Abu kering

dibasahi dengan akuabides
akuaregia 5mL
diuapkan
dibiarkan hingga dingin

Larutan disaring

diuapkan

Diencerkan hingga volume 50 mL

Ditambahkan ke dalam

campuran filtrat 1 dan 2
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Lanjutan Lampiran 1

• L. 1.3 Bagan percobaan pembuatan larutan induk

Filtrat total

(filtrat l,2,dan3)

Diencerkan dengan
akuabides hingga 50 mL

Ditempatkan dalam gelas
beker 500 mL dan diuapkan

Dideteksi menggunakan indikator asam
basa sampai asamnya hilang

Larutan sisa sebanyak 5 mL dilanitkan
dengan akuabides 50 mL

Larutan disaring dan diencerkan
dengan akuabides hingga 50 mL

Larutan diletakkan dalam

dua labu takar 25 mL

Dianalisis dengan spektrofotometer
serapan atom (SSA)
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Lampiran 2

• L.2 Perhitungan Pembuatan Larutan Standar

a. Larutan standard besi (FeCl3.5H20) 1000 ppm

BM FeCl3.5H20 x 1 gram = 270,206 x 1 gram

BM Fe 55,847

= 4, 838 gram dalam 1000 mL

Jika dilanitkan dalam 500 mL akuabides, maka gram FeCl3.5H20

yang diperlukan adalah sebanyak :

Vi x 4,833 gram = 2,419 gram

b. Larutan standard kadmium (Cdl2)

BMCdI2 x 1 gram = 366,21 x 1 gram

BACd 112,4

= 3,258 gram dalam 1000 mL

Jika dilarutkan dalam 500 mL akuabides, maka gram Cdl2

yang diperlukan adalah sebanyak :

'/2 x 3,258gram = 1,629gram

c. Larutan standard kalium (KI)

BMKI x 1 gram = 182,747 x 1 gram

BA K 55,847

= 3,272 gram dalam 1000 mL

Jika dilarutkan dalam 500 mL akuabides, maka gram Cdl2

yang diperlukan adalah sebanyak :

Vi x 3,272 gram = 1,636 gram
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Lampiran 3

• L. 3 Perhitungan Pembuatan Larutan Standar Besi, Kadmium, dan Kalium

1. Pembuatan Larutan Standar Besi dengan Konsentrasi 5, 10, 15, dan 20

ppm dari Larutan Standar Besi 1000 ppm

a. Larutan standar Fe 1000 ppm menjadi 100 ppm dalam labu ukur 50

mL

V,. M, = V2. M:

V, 1000 ppm = 50 mL . 100 ppm

V, = 0, 5mL

0, 5 ml diencerkan dengan akuabides hingga 50 mL

b. Konsentrasi 5 ppm dalam labu ukur 25 ml

V,. Mi = V;. M2

Vi 100 ppm = 25 mL . 5 ppm

V, = l,25mL

1, 25 ml diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL

c. Konsentrasi 10 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,.M, = V2.M2

V,. 100 ppm = 25 mL. 10 ppm

V, = 2,5 mL

2,5 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25

d. Konsentrasi 15 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,. M, = V2. M2

V| 100 ppm = 25 mL . 15 ppm

V, = 3,75 mL

3,75 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL

e. Konsentrasi 20 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,.M, = V2.M2

V,. 100 ppm = 25 mL . 20 ppm

V, = 5mL

5 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL
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Lanjutan Lampiran 3

2. Pembuatan Larutan Standar Kadmfum dengan Konsentrasi 5, 10, 15, dan

20 ppm dari Larutan Standar Kadmium 1000 ppm

a. Larutan standar Fe 1000 ppm menjadi 100 ppm dalam labu ukur 50

mL

V,.M, = V2.M:

V, 1000 ppm = 50 mL . 100 ppm

V, = 0, 5mL

0, 5 ml diencerkan dengan akuabides hingga 50 mL

b. Konsentrasi 5 ppm dalam labu ukur 25 ml

V,. Mi = V2. M;

Vi 100 ppm = 25 mL . 5 ppm

V, = l,25mL

1, 25 ml diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL

c. Konsentrasi 10 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,. Mj = V2. M:

V( 100 ppm =25mL.10ppm

Vt = 2,5 mL

2,5 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25

d. Konsentrasi 15 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,.M, = V2.M2

V| 100 ppm = 25 mL . 15 ppm

V, = 3,75 mL

3,75 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL

e. Konsentrasi 20 ppm dalam labu ukur 25 mL

Vi. Mi = V2. M2

Vi. 100 ppm = 25 mL . 20 ppm

V, = 5mL

5 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL
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Lanjutan Lampiran 3

3. Pembuatan Larutan Standar Kalium dengan Konsentrasi 5, 10, 15, dan 20

ppm dari Larutan Standar Kalium 1000 ppm

a. Larutan standar Fe 1000 ppm menjadi 100 ppm dalam labu ukur 50

mL

Vi.Mj = V2.M2

V, 1000 ppm = 50 mL . 100 ppm

V, =0,5mL

0, 5 ml diencerkan dengan akuabides hingga 50 mL

b. Konsentrasi 5 ppm dalam labu ukur 25 ml

V,.M, = V2.M2

V| 100 ppm = 25 mL . 5 ppm

V, = l,25mL

1, 25 ml diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL

c. Konsentrasi 10 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,. M, = V2.M2

V, 100 ppm = 25 mL. 10 ppm

V, = 2,5 mL

2,5 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25

d. Konsentrasi 15 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,.Mi = V2.M2

Vi 100 ppm = 25 mL . 15 ppm

V, = 3,75 mL

3,75 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL

e. Konsentrasi 20 ppm dalam labu ukur 25 mL

V,.M, = V2.M2

V, 100 ppm = 25 mL . 20 ppm

V, = 5mL

5 mL diencerkan dengan akuabides hingga 25 mL
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Lampiran 4

• L.4 Perhitungan kandungan besi, kadmium, dan kalium dalam sampel daun

tembakau.

a. Perhitungan kandungan besi dalam tembakau pada panjang gelombang

248,6 nm; kec. alirasetilena 4 kg/cm"; kec. alir udara 1,6 kg/cm2 ; tinggi

pembakar 5 cm.

No Sampel Absorbansi

I TI Fe 0.2910

2 T1 Fe +- 5 ppm 0.3852

**

j Tl Fe+ 10 ppm 0.4642

4 T1 Fe + 15 ppm 0.5176

5 Tl Fe + 20ppm 0.5696

Dari data tersebut diperoleh harga slope (b) dan intersep (a) dengan

metode regresi linier dengan persamaan y= bx + a sebagai berikut:

a = 0,3076

b = 0,013794

r = 0,99

Konsentrasi larutan standar adisi (CsA) dapat dihitung dengan persamaan :

CsA = - —

0,30764

0,013794

22,306 ppm (dalam 5 gram sampel)



Lanjutan lampiran 4

Jika dikonversikan ke dalam 1mg sampel maka didapatkan :

22,306ppw \eram
__ x

Sgram \000mg

- 4,4612x 10'3 ppm (dalam 1mg sampel)

Sehingga, konsentrasi logam Fe dalam 50 mL sampel mula-mula

„ „ Vind
Cs = - Csa x

rstd

= -(-4,4612xl0~3ppm)x

= 0,0461 ppm

50mA

5mL

52

b. Perhitungan kandungan kadmium dalam tembakau pada panjang

gelombang 228,0 nm; kec. alir asetilena 0,25kg/cm2 ; kec. alir udara 1,7

kg/cm2; tinggi pembakar 5 cm.

No Sampel Absorbansi

TICd 0.2244

Tl Cd + 5 ppm 0.3290

Tl Cd+ 10 ppm 0.3574

TICd+ 15 ppm 0.3944

Dari data tersebut diperoleh harga slope (b) dan intersep (a) dengan

metode regresi linier dengan persamaan y=bx + a sebagai berikut:

a = 0,24554

b = 0,010768

r = 0,95
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Lanjutan lampiran 4

Konsentrasi larutan standar adisi (Csa) dapat dihitung dengan persamaan

CsA = -
a

0,24554

" 0,010768

= - 22,802 ppm (dalam 5 gram sampel)

Jika dikonversikan ke dalam 1 mg sampel maka didapatkan :

22,802ppm \gram
5gram 1OOOmg

- 4,5604 x 10" ppm (dalam lmg sampel)

Sehingga, konsentrasi logam Cd dalam 50 mL sampel mula-mula

_ Vind
<-S <-SA X

'std

= -(- 4,5604 xlO"3 ppm) x

= 0,0456 ppm

50mL

5mL

c. Perhitungan kadar kalium dalam tembakau pada panjang gelombang 766,5

nm; kec. alir propana 0,5 kg/cm^ ; kec. alir udara 1,4 kg/cm' ; tinggi

pembakar 5 cm.

No Sampel Absorbansi

1 Tl K 0.3356

2 Tl K + 5 ppm 0.3730

3 Tl K+ 10 ppm 0.4260

4 Tl K+ 15 ppm 0.4740

5 Tl K + 20ppm 0.5420
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Lqnjutqn lampirqn -/

Dari data tersebut diperoleh harga slope (b) dan interspp (a) depgan

metode regresi lipier depgan persamaan y= bx + a sebagaj berikut:

£ = 0,32736

b = 0,01027

r = 0,995

Konsentrasi larutan standar adisi (Csa) dapat dihitung dengan persamaan :

b

0,32736

" 0,01027

= - 31,875 ppm (dalam 5 gram sampel)

Jika dikonversikan ke dalam 1 mg sampel maka didapatkan :

31,875ffpm \gram
Sgram 1OOOmg

- 6,375 x 10"*1 ppm (dalam 1 mg sampel)

Sehingga, konsentrasi kalium dalam 50 mL sampel mula-mula :

Vind
Cs - - Csa x

Vstd

-(-6,375 xlO"3 ppm) x^^
5mL

0,0637 ppm



Lampiran 5

• L.5 Data Optimasi Alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

L. 5. 1 Data Optimasi untuk Kadmium

Tabel 5.1 Kondisi Optimum Panjang Gelombang Cd

Panjang Gelombang (nm) Absorbansi

228,0 0,0100

228,2 0,0110

228,4 0,0118

228,6 0,0123

228,8 0,0128

229,0 0.0120

Tabel 5. 2 Kondisi Optimum Kecepatan AlirAsetilena Cd
pada panjang gelombang 228,8 nm

Kec. Alirasetilena (kg/cm2) Absorbansi

0,1 0,0106

0,5 0,0107

0,2 0,0110

0,25 0,0118

0,30 0,0111

0,35 0,0105
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Lanjulan Lampiran 5

Tabel 5.3. Kondisi Optimum Kecepatan Alir Udara Cdpada
panjang gelombang 228,8 nm

Kec. Alir udara (kg/cm2) Absorbansi

1,5 0,0108

1,6 0,0115

1,7 0,0118

1,8 0,0117

1,9 0,0116

2,0 0,0113

—

Tabel 5.4. Kondisi Optimum Tinggi pembakar Cdpada
panjanggelombang 228,8 nm

Tinggi pembakar (mm) Absorbansi

5 0,0130

7,5 0,0118

1,0 0,0115

12,5 0,0104
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Lanjutan Lampuran 5

• L. 5. 2 Data Optimasi Alat untuk Besi

Tabel 5. 5Kondisi Optimum Panjang Gelombang Fe
Panjang Gelombang (nm) Absorbansi

248,2 0.0250

248,4 0.0535

248,6 0,0554

248,8 0,0500

249,0 0,0415

249,2 0,0145

—

Tabel 5. 6Kondisi Optimum Kecepatan Asetilena Fe
pada panjang gelombang 248, 6 nm

Kec. Alir asetilena (kg/cm2) Absorbansi

0,2 0,0450

0,25 0,0530

030 0,0597

0,35 0,0625

0,40 0,0630

0,45 0,0275
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Lanjutan Lampiran 5

Tabel 5. 7 Kondisi Optimum Kecepatan AlirUdara Fe
pada panjang gelombang 248,6 nm

Kec. Alir udara (kg/cm )

1,2

1,3

1,4

1,5

1,6

1,7

Absorbansi

0,0502

0,0556

0,0570

0,0575

0,0583

0,0545

Tabel 5. 8 Kondisi OptimumTinggi Pembakar Fe
pada panjang gelombang 248,6 nm

Tinggi pembakar (mm) Absorbansi

5

7,5

10

12,5

0,065

0,0582

0,0565

0,0502
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Lanjutan Lampiran 5

• L.5.3 Data Optimasi Alat untuk Kalium

Tabel 5. 9 Kondisi Optimum Panjang Gelombang K

Panjang Gelombang (nm) Absorbansi

766,1 0,1245

766,2 0,1354

766,3 0,1420

766,4 01435

766,5 0,1484

766,6 0,1385

Tabel 5. 10 Kondisi Optimum Kecepatan Alir Propana K
pada panjang gelombang 766,5 nm

Kec. Alir Propana (kg/cm2) Absorbansi

0,3 0,0635

0,35 0,0655

0,4 0,0740

0,45 0,0825

0,5 0,0850

0,55 0,0628
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Lanjulan Lampiran 5

Tabel 5.11 Kondisi Optimum Kecepatan Alir Udara K
pada panjang gelombang 766,5 nm

Kec. Alirudara (kg/cm2) Absorbansi

1,0 0,0704

1,1 0,0725

1,2 0,0767

1,3 0,0785

1,4 0,0793

L5 0,0748

Tabel 5. 12 Kondisi Optimum Tinggi Pembakar K
pada panjang gelombang 766,5 nm

Tinggi pembakar (mm) Absorbansi

5

7,5

10

12,5

0,0854

0,0802

0,0768

0,0725
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Lampiran 6

• L. 6 Gambar Grafik Optimasi Alat Spektrofotometer SerapanAtom (SSA)

L. 6. 1 Grafik Optimasi untuk Kadmium
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Lanjutan Lampiran 6
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Lanjutan Lampiran 6

• L.6. 2 Gambar Grafik Optimasi untuk Besi
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Lanjutan Lampiran 6
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Lanjutan Lampiran 6

• L. 6. 3 Gambar Grafik Optimasi untuk Kalium
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Gambar 10. Grafik Optimasi Kec. Alir Propana vs Absorbansi
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Lampiran 7

• L. 7Daftar Tabel Standar Baku Mutu Daun Tembakau Tiap Miligram Sampel

Tabel 7.1 Standar Baku Mutu Kandungan Bahan Kimia Maksimum Yang
Terdapat Pada Beberapa Jenis Tembakau

Komponen
Bahan Kimia

Tembakau

Rakyat
(mg/m3)

Tembakau

Cerutu

(mg/m3)

Tembakau

Asepan
(mg/m3)

Amoniak 0,28 0.51 0,366

Nikotin 0,59 2,91 1,27

Nitrogen dalam

N03 1,7 0,087 0,15

Kalsium dalam

Cao 0,28 3,22 2,98

Kalium dalam

K20 2,47 5.22 4,79

Mg dalam MgO 0,36 1,29 4.40

Khlor dalam CI 0,84 0,71 0,26

Fosfor dalam P2Oj 0,51 0,57 0,53

Kadmium dalam

CdO 0,3 0.32 0,3

Besi dalam Fe203 1,0 2,34 1,5

Sumber : Balai Pusat Penelitian Tanaman Tembakau dan Tanaman Serat,
Kabupaten Klaten
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Lampiran 8

• L.8. IData absorbansi sampel daun tembakau dan grafik adisi standar untuk besi:

Tabel 8.1 Data absorbansi sampel dengan larutan standar besi

No Sampel Absorbansi

1 Tl Fe 0.2910

2 T1 Fe + 5 ppm 0.3852

3 Tl Fe+ 10 ppm 0.4642

4 TI Fe + 15 ppm 0.5176

5 Tl Fe + 20ppm 0.5696

Grafik Adisi Standar untuk Besi (Fe)

0,8000

c 0,6000
CO

f 0,4000
§ 0,2000

> 0,0000
0 10 15

X (Penambahan)
20

Gambar 8.1 Grafik adisi standar untuk besi
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Lanjutan Lampiran 8

• L.8.2 Data absorbansi sampel daun tembakau dan grafik adisi standar untuk
kadmium :

Tabel 8.2 Data absorbansi sampel dengan larutan standar kadm'um

No Sampel ) Absorbansi

I Tl Cd 0.2244

2 Tl Cd + 5 ppm 0.3290

3 Tl Cd+ 10 ppm 0.3574

4 Tl Cd+ 15 ppm 0.3944

(A
C
fO

.Q
i_

O

f

Grafik Adisi Standar Untuk Kadmium

(Cd)
0,5000

0,4000

0,3000

0,2000

0,1000

0,0000

5 10 15

x (Penambahan)

Gambar 8.2 Grafik adisi standar untuk kadmium

20
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Lanjutan lampiran 8

• L.8.3 Data absorbansi sampel daun tembakau dan grafik adisi standar untuk
kalium :

Tabel 8.3 Dataabsorbansi sampel dengan larutan standar kalium

0)
c
CO
£i

o
w

S3
<

No Sampel Absorbansi

1 Tl K 0.3356

2 Tl K + 5 ppm 0.3730

3 Tl K+ 10 ppm 0.4260

0.47404 T1K+ 15 ppm

5 Tl K + 20 ppm 0.5420

Grafik Adisi Standar untuk Kalium (K)

1,0000
0,8000
0,6000
0,4000

0,2000

0,0000

10 15

X (Penambahan)

20

Gambar 8.3 Grafik adisi standar untuk kalium

25
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Lampiran 9

• L. 9. 1 Bagan Foto Sampel Daun Tembakau Jenis Grompol Kenongo

Gambar 9.1 Foto Tanaman Tembakau {Nicotoana Tabacum L)

Gambar 9.2 Penampang Melintang Daun Tembakau
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Lampiran 10

• L. 10.1 Data Analisis Regresi Linier Untuk Besi

SUMMARY OUTPUT

Regression Statistics
Multiple R 0,990665052
R Square 0,981417245
Adjusted R
square 0,975222993
Standard Error 0,017324664
Observations 5

ANOVA

Regression
Residual

Total

df

Coefficients

SS

0,04755

0,00090

0,04845

Standard
Error

Intercept

X Variable 1

0,30760

0,01379
0,013419627

0,001095708

RESIDUAL OUTPUT

Observation Predicted Y Residuals
1 0,3076 -0.01660
2 0,3766 0.00864
3 0,4455 -0.01868
4 0,5145 0.00312
5 0,5834 -0.01384

MS

0,047555

0,000300

f Stat

22,92165

12,58730

158,44

P-value

0,000182

0,001081

73

Significance
F

0,001081167

Lower 95%

0,264892716

0,010304965

Upper 95%

0,350307284

0,017279035



Lanjutan Lampiran 10

• L. 10.2 Data Analisis Regresi Linier Untuk Kadmium

SUMMARY OUTPUT

74

Regression Statistics

Multiple R
R Square
Adjusted R
Square

Standard Error

Observations

ANOVA

0,951893

0,9061

0,859151

0,027404

4

df SS MS F

Significance
F

Regression
Residual

Total

1

2

3

0,014494

0,001502

0,015996

0,014494

0,000751

19,29934 0,048107

Coefficients

Standard
Error tStat P-value Lower 95%

Upper
95%

0,344192

0,021314

Intercept

X Variable 1

0,24554

0,010768

0,022928

0,002451

10,70914

4,393102

0,008607

0,048107

0,146888

0,000222

RESIDUAL OUTPUT

Observation

Predicted

y Residuals

1

2

3

4

0,24554

0,29938

0,35322

0,40706

-0,02114

0,02962

0,00418

-0,01266



Lanjutan Lampiran 10

• L. 10.2DataAnalisis Regresi Linier Untuk Kalium

SUMMARY OUTPUT

Regression
Multiple R

R Square
Adjusted R
Square

Standard Error

Observations

ANOVA

Regression
Residual

Total

Intercept
X Variable 1

Statistics

0.975854°9
0.9522912

0.93638827

0.04415077

5

df

Coefficients

0.4364

0.021608

SS

0.11672

0.00584

0.12257

Standard
Error

0.03419

0.00279

RESIDUAL OUTPUT

Observation
1

2

3

4

5

Predicted Y Residuals
0.4364

0.54444

0.65248

0.76052

0.86856

-0.0334

0.05276

-0.02648

0.02828

-0.02116

MS

0.1167

0.0019

tStat

12.761

7.7383

59.884

P-value

0.0013

0.0048

75

Significance
F

0.0044876

Lower 95%

0.3275632

0.0127215

Upper 95%

0.5452367

0.0304945



LABORATORIUM KIMIA ANALITIK
JURUSAN KIMIA FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

UNIVERSITAS GADJAH MADA
Sekip UtaraPO BOX Bis21, Jogjakarta55281Telp 0274-902740 Faks. 0274-513339

Tangg?! 15Januari 2003

No 87/AAS-KA/01/03

Lamp -

Hal Hasil Analisa

Kepada : Yth. Sdr. Harsi Mahanani
Di Fakultas Kimia -MIPA UII, Jogjakarta

Dengan Hormat,

Bersama ini kami sampaikan hasil analisis untuk unsur Kadmium

(Cdi+), Kalium (K+), dan Besi (Fe2+) dari sampel yang anda

analisis. Hasil analisa adalah sebagai berikut:

No Kode

Absorbansi

sampel Pengen-

sampel Pertama Kedua Rata-rata ceran

1 T1 Cd 0.0111 0.0113 0.0112 -

2 + 5 ppm 0.1642 0.1648 0.1645 2x

3 + 10 ppm 0.1785 0.1789 0.1787 2x

4 + 15 ppm 0.1962 0.1982 0.1972 2x

5 + 20 ppm 0.2152 0.2168 0.2160 2x

6 T1 Fe 0.1450 0.1460 0.1455 2x

7 + 5 ppm 0.1924 0.1928 0.1926 2x

8 + 10 ppm 0.2318 0.2324 0.2321 2x

9 + 15 ppm 0.2582 0.2594 0.2588 2x

10 + 20 ppm 0.2845 0.2851 0.2848 2x

11 T1 K 0.2010 0.2020 0.2015 2x

12 + 5 ppm 0.2985 0.2987 0.2986 2x

13 + 10 ppm 0.3125 0.3135 0.3130 2x

14 + 15 ppm 0.3940 0.3948 0.3944 2x

15 + 20 ppm 0.4235 0.4239 0.4237 2x



AnaKsa dtiakukan dengan anaHs.s ad,s, standar dengan
menggunakan A,o- Absorption Spectrophotometry (AAS) mode, AA
782-Nippon Jarell Ash.

Dem.kian kami sampaikan. harap dapa, dipergunakan sebagamtana
mestinya.

Operator,

p/ibadi Prasetyo
NIP,'130811390


