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ABSTRAK

Timbal (Pb) adalah zat xenobiotik yang asing bagi tubuh, dapat menyebabkan berbagai
masalah kesehatan timbal biasa digunakan dalam formulasi cat dan mainan anak-anak.
Selain itu timbal juga digunakan di berbagai industri seperti industri baterai, paduan
logam (alloy), sarung kabel, amunisi, tinta cetak, zat warna/pigmen, stabilisator pada
plastik polivinil klorida, keramik dan gelas kristal

Telah dilakukan penelitian kandungan cemaran timbal pada mainan gigitan bayi
(teether) yang beredar di daerah Purwokerto, dengan metode spektrofotomeri serapan
atom. Dekstruksi yang digunakan adalah dengan dekstruksi basah mengunakan
campuran H,SO, dan HNOs;. Pengambilan sampel menggunakan metode simple random
sampling .

Dari validasi metode diperoleh nilai r = 0,995, RSD = 1,904 %, LOD = 0,32 ppm, LOQ =
1,09 ppm dan nilai recovery = 121,45 +5,60 %. Dari semua sampel mainan gigitan bayi
tidak ditemukan adanya kandungan logam Pb.

Kata kunci : Pb, Timbal, Spektrofotometri serapan atom, gigitan bayi

PENDAHULUAN pertumbuhan gigi. Selain mengurangi

rasa sakit mainan gigitan bayi juga dapat
Tumbuh gigi bayi merupakan saat gigi

merangsang ketrampilan motorik halus.
bayi mulai menembus gusi dan muncul.

Tumbuh gigi ini diiringi rasa tidak Mainan gigitan bayi yang umumnya
nyaman pada bayi sehingga terbuat dari karet dan plastik ini perlu
menyebabkan bayi menjadi rewel dan diwaspadai akan kemungkinan adanya
selalu ingin mengigit sesuatu untuk cemaran logam timbal. Cemaran logam
mengurangi rasa gatal dan sakit pada tersebut dapat berasal dari zat warna
gusi. yang digunakan, proses pembuatan

mainan, bahan baku mainan, serta cara
Mainan gigitan bayi atau biasa disebut

penyimpanan mainan tersebut.
dengan teether, sering diberikan kepada

bayi untuk mengurangi rasa gatal dan Senyawa timbal biasa digunakan dalam

sakit serta sebagai media perangsang formulasi cat dan mainan anak-anak.

123




PHARMACY, Vol.07 No. 03 Desember 2010

ISSN 1693-3591

Selain itu timbal juga digunakan di

berbagai industri seperti industri baterai,

paduan logam (alloy), sarung kabel,

amunisi, tinta cetak, zat warna/pigmen,
stabilisator pada plastik polivinil klorida,
dan kristal

keramik gelas

yang
menggunakan timbal oksida dan silikat

(Fardiaz, 1992).

Timbal (Pb) adalah zat xenobiotik yang
asing bagi tubuh, dapat menyebabkan

berbagai masalah kesehatan, seperti

toksisitas yang terjadi pada saraf,

hemopoetik, ginjal, endokrin dan sistem

skeletal. Susunan saraf pusat merupakan

target organ vyang primer pada
intoksikasi Pb (Abdurachim, 2007).

Mengingat mainan gigitan bayi
digunakan dengan cara memasukan

mainan ke dalam mulut untuk digigit
maka ini merupakan potensi penyebab
keracunan Pb pada bayi. Racun Pb dapat
masuk ke dalam tubuh melalui saluran
pencernaan dan saluran pernafasan.

Dampak racun timbal pada anak

membuat anak — anak rentan mengalami
kemunduran perkembangan kesehatan

tubuh.

Tolerable Weekly Intake untuk Pb adalah
25 pg/kg BB, nilai ini merujuk pada Pb

yang berasal dari semua sumber
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pencemaran dan berlaku untuk semua

usia. Penentuan nilai tersebut

berdasarkan pada perkiraan asupan
harian (daily intake) sebesar 3-4 ug/kg
BB pada bayi dan anak dan tidak
berasosiasi dengan konsentrasi Pb dalam
darah. Sedang untuk konsentrasi Pb
dalam darah, WHO merekomendasikan
kadar 20 pg/dl untuk semua populasi

(Abdurachim, 2007).

Berdasarkan hal tersebut memungkinan
terdapatnya kandungan logam berat
khususnya Pb pada mainan gigitan bayi.
Maka diadakan

perlu penelitian

mengenai cemaran logam Pb pada
produk mainan gigitan bayi yang beredar
di metode

Purwokerto dengan

Spektrofotometri Serapan Atom.
METODE PENELITIAN
A. Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium

Kimia  Organik  Fakultas  Farmasi
Universitas Muhammadiyah Purwokerto
dan Laboratorium Instrumental Terpadu
Universitas Islam Indonesia Yogyakarta.
Waktu penelitian dimulai pada bulan

Maret sampai bulan Juli 2010.

B. Bahan dan Alat
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Bahan percobaan vyang digunakan

berupa maianan gigitan bayi yang

beredar di Purwokerto.

Bahan kimia yang digunakan adalah
aquabidestilata (Otsuka), larutan standar
Pb(NO;), 1000 ppm, HNO; , HCl dan
H,SO, (semua berderajat p.a dan berasal

dari Merck).

Alat yang digunakan seperangkat alat
spektrofotometer serapan atom (SSA)
merk Perkin Elmer 5100 PC, alat-alat
gelas, kertas saring whatman no.42 dan

pemanas listrik.

C. Metode Penelitian

Metode penelitian yang dilakukan

meliputi  pengambilan  bahan  uji,
preparasi larutan uji dengan metode
destruksi basah, pembuatan larutan
standar, validasi metode analisis dengan
metode spektrofotometri serapan atom
(SSA) dan penetapan kadar timbal pada

bahan uji.

1. Pengambilan Bahan Uji

Sampel mainan gigitan bayi diambil dari
10 merk mainan yang beredar di

Purwokerto dengan metode simple

random sampling (acak sederhana)

maksudnya pengambilan sampel mainan
dilakukan

secara acak tanpa
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memperhatikan tempat penjualannya.

Setiap sampel dari tiap-tiap merk
mempunyai peluang yang sama untuk
digunakan dalam penelitian (Sugiyono,

2004).

Cara sampling ini dengan menuliskan
nomor pada setiap sampel dari 10 merk
yang beredar di Purwokerto, kemudian
diacak untuk memilih mainan vyang
menjadi sampel. Digunakan 4 sampel
merk yang dianggap telah mewakili 10

merk yang beredar di Purwokerto.

Rumus penentuan jumlah sampel

n=1+\/ﬁ

n = jumlah sampel yang diambil
N = jumlah sampel yang ada
(Badan POM, 2001)
dengan

2. Penyiapan Larutan Uji

Metode Destruksi Basah

Bahan uji sebanyak 10g dimasukkan

dalam erlenmeyer ditambahkan dengan

48 ml campuran HCl: H2SO4 : HNO3
dengan perbandingan 4 : 1 : 7 dan
aquabidestilata 12 ml. Dipanaskan
perlahan-lahan sampai mendidih.

Destruksi dihentikan setelah diperoleh

larutan yang  jernih, kemudian

didinginkan. Setelah dingin larutan
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disaring dengan kertas saring Whatman
no.42, seluruh filtrat diukur dengan gelas
ukur.  Filtrat  dipindahkan  secara
kuantitatif ke dalam labu ukur 50 ml dan
diencerkan

dengan  aquabidestilata

sampai batas (Darmono, 1995).

3. Pembuatan larutan Stok Pb(NO;), 10

ppm

Larutan standar Pb(NO;3), 1000 ppm
diambil sebanyak 1 ml dimasukkan ke
dalam labu ukur 100 ml, ditambahkan
tanda batas

aquabidestilata sampai

sehingga didapat larutan standar

Pb(NO3), 10 ppm.

1. Pembuatan Seri Konsentrasi

Larutan standar Pb(NO;), dibuat dengan
seri kadar 1; 2; 3;4 dan 5 ppm. Larutan
standar Pb(NQOs), 10 ppm diambil 1; 2;
3;4 dan 5 ml dimasukkan ke dalam labu
ukur 10 ml. Masing-masing diencerkan
dengan akuabidestilata sampai tanda
tersebut  kemudian

batas. Larutan

diaspirasikan pada alat SSA.

2. Analisis Kuantitatif Logam Pb
Larutan uji hasil destruksi pada prosedur
2 diaspirasikan pada alat

Spektrofotometer Serapan Atom.

Prosedur kerjanya meliputi : instrumen

dan komputer dinyalakan, kemudian

kesiapan alat dicek seperti lampu
katoda, gas, tekanan, detektor,
pemanas, dan lain-lain, setelah itu
kelebihan  gas  dibuang. Langkah

berikutnya pompa kompresor dinyalakan
lalu larutan uji diaspirasikan. Apabila
pada panjang gelombang 283,3 nm
cuplikan memberikan serapan, maka
cuplikan tersebut positif mengandung

timbal.

Tabel 1 Kondisi Alat SSA untuk Analisis Pb

Parameter Keterangan
Panjang gelombang 283,3 nm
Laju alir Asetilen 2,0 L/menit
Laju alir Udara 10,0 L/menit
Kuat arus lampu 10,0 pA
Lebar Celah 0,7 nm
Tinggi Burner 2,0 mm
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Untuk analisis kuantitatif, 5 seri
konsentrasi standar yang telah dibuat
diaspirasikan pada alat spektrofotometer
serapan atom sehingga diperoleh
persamaan kurva baku yaitu y = bx + a.
Setelah itu cuplikan diaspirasikan ke
dalam alat spektrofotometer serapan
atom dan dibaca absorbansinya. Hasil
pembacaan absorbansi dimasukkan ke
kurva telah

persamaan baku vyang

diperoleh (Duwitama, 2005).

D. Validasi Analisis dengan Metode SSA
1. Uji Presisi Alat
Larutan  standar

Pb(NOs), dengan

konsentrasi 2 ppm diaspirasikan pada
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alat SSA, pekerjaan diulangi 6 kali. Dari
hasil percobaan dihitung absorbansi
rata-rata, nilai SD (standard Deviation),
RSD (Relative Standard Deviation), dan

ketelitian alat.

2. Uji Akurasi Metode

Sampel sebanyak 10g ditimbang duplo,

yakni menimbang sebanyak 2 kali
masing-masing 10g. Sampel yang satu
tidak ditambah dengan larutan standar
Pb dan sampel yang satunya ditambah
dengan larutan standar Pb(NOj3), 10 ppm
sebanyak 5 ml. Masing-masing sampel
dalam

dimasukkan erlenmeyer

ditambahkan dengan 48 ml campuran

HCl: H2S04 HNO3  dengan
perbandingan 4 : 1 7 dan
aquabidestilata 12 ml. Campuran
dipanaskan  perlahan-lahan  sampai

mendidih. Destruksi dihentikan setelah
diperoleh larutan yang jernih, kemudian
didinginkan. Setelah dingin larutan
disaring dengan kertas saring Whatman
no.42. Seluruh filtrat diukur dengan
gelas ukur. Filtrat dipindahkan secara
kuantitatif ke dalam labu ukur 50 ml dan
diencerkan

dengan  aquabidestilata

sampai batas. Larutan  tersebut

diaspirasikan pada alat SSA, pekerjaan

diulangi 3 kali (Darmono, 1995).
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3. Uji Linearitas
Larutan standar Pb(NOs), dengan seri

kadar 1; 2; 3; 4 dan 5 ppm diaspirasikan

pada alat SSA. Hasil absorbansi
digunakan untuk membuat kurva
hubungan konsentrasi dengan

absorbansi dan persaman regresi linear,
nilai intersep dan slope (kemiringan).
Kurva yang diperoleh, digunakan untuk

mencari kadar logam Pb pada bahan uji.

4. Batas Deteksi dan Batas Kuantitasi

Batas deteksi dan kuantitasi dapat
dihitung secara statistik melalui garis
regresi linier dari kurva kalibrasi larutan
standar. Nilai pengukuran akan sama
dengan nilai slope (b) pada persamaan
garis linier y = bx + a, sedangkan
simpangan baku blanko sama dengan
simpangan baku residual (Sy/x) (Harmita,

2004).

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian identifikasi cemaran logam
timbal dalam mainan gigitan bayi dengan
metode spektrofotometri serapan atom
menggunakan sampel yang beredar di
Purwokerto. Penyiapan larutan uji dari
sampel dilakukan dengan menggunakan
cara destruksi basah untuk sampel yang
berupa bahan padat (Mutiatikum et
al,1993). padat

Umumnya sampel
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didestruksi dengan larutan asam. HCI,
HNO; dan H,SO, adalah asam yang
untuk destruksi

biasanya digunakan

logam dan campuran logam. HNO;
memberikan hasil yang relatif mudah
menguraikan  tetapi tidak mudah
menguap dibanding HCl (Pescok et al,

1976).

Sampel yang digunakan dalam penelitian
ini adalah mainan gigitan bayi atau
teether. Sampel dipilih secara simple
random sampling (acak sederhana) yaitu
pengambilan sampel mainan dilakukan
secara acak

tanpa memperhatikan

tempat penjualannya. Sampel vyang
digunakan 4 merk sampel yang dianggap
telah mewakili 10 merk yang beredar di

Purwokerto.

Alat yang digunakan pada penelitian ini
adalah spektrofotometer serapan atom
Perkin Elmer 5100 PC. Alat memiliki
kelebihan vyaitu kestabilan alat yang
cukup tinggi, cepat, dapat menganalisis
unsur satu persatu maupun dalam
bentuk campuran sekaligus, mempunyai
akurasi yang baik, dan dapat mengamati

unsur dengan sensitivitas yang tinggi.

Sebelum dilakukan identifikasi cemaran
logam timbal pada sampel, dilakukan uji

validasi metode analisis. Validasi metode
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analisis bertujuan untuk mengetahui
sejauh mana keberhasilan suatu metode
atau prosedur penetapan kadar cemaran

logam timbal dalam suatu sampel dan

membuktikan bahwa karakteristik
kinerja prosedur itu memenubhi
persyaratan aplikasi analisis (Badan
POM, 2001).

Uji validasi yang dilakukan antara lain uji

linearitas, presisi, perolehan kembali

(recovery), batas deteksi dan batas
kuantitasi. Pada uji akurasi digunakan
larutan  standar timbal  untuk
mendapatkan recovery, dan kesalahan

sistematik.

A. Uji Linearitas

Kurva hubungan konsentrasi larutan
standar Pb terhadap absorbansi dibuat
dengan menentukan persamaan regresi
linear menggunakan larutan standar
Pb(NO;), menggunakan seri kadar 1, 2, 3,
4 dan 5 ppm yang setara dengan larutan
standar Pb 0,62; 1,25; 1,87; 2,50; 3,13
seperti yang ditampilkan pada Lampiran
2. Hubungan absorbansi dan konsentrasi
(Tabel 2) diperoleh intersep sebesar -
0,013, slope sebesar 0,550, dan koefisien
korelasi (r) sebesar 0,995 sehingga
menghasilkan persamaan y = 0,550x —

0,013 yang digunakan untuk menghitung
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kadar timbal dalam sampel. Hasil r
hitung sebesar 0,995 lebih besar dari r
tabel pada taraf kepercayaan 99% vyaitu
0,959 (Gomez & Gomez, 1995) seperti
yang ditampilkan pada Lampiran 7
linier

menunjukkan hubungan

yang
antara absorbansi dengan konsentrasi
sesuai dengan hukum Hukum Lambert-

Beer.

Tabel 2 Hasil uji linearitas

1,87 1,01
2,50 1,35
3,13 1,70
Intersep -0,013
Slope 0,550
Koefisiensi korelasi (r) 0,995

Dari hasil tersebut maka persamaan
yang diperoleh dapat digunakan untuk
perhitungan kadar (sumbu x) dengan
memasukkan nilai absorbansi terukur
(sumbu y). Hasil ini menunjukkan bahwa

alat dapat digunakan untuk menganalisis

Standar Pb m Absorbansi . .
(ppm) (10?) I kualitatif dan kuantitatif cemaran logam
0,62 0,27 timbale
1,25 0,76
1.8 -
1.6 -
Y =0,550x-0,013
_ 14 -
= 1.2 -
)
= 1 -
=
2 08 -
S
% 0.6 -
0.4 A
0.2 A u
0 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Konsentrasi Larutan staandar Pb

Gambar 3 Kurva hubungan konsentrasi larutan standar Pb dengan absorbansi

B. Uji Presisi Alat

Uji presisi alat dilakukan menggunakan

larutan standar Pb(NO;3), dengan
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konsentrasi 2 ppm yang diaspirasikan
pada SSA dengan enam kali aspirasi. Uji
presisi ini bertujuan untuk membuktikan

ketelitian suatu alat berdasarkan tingkat
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ketelitian individual hasil analisis yang
ditunjukkan dari nilai Standard Deviation
(SD) ataupun nilai Relative Standard
Deviation (RSD). Hasil data uji presisi

alat tertera pada Tabel 3.

Tabel 3 Hasil data uji presisi alat
Ulangan Absorbansi

Ke- (10-2) gx— X §>2( - X
1 0,64 001 110"
2 0,64 001 110"
3 0,65 0,02 4.10"
4 0,62 0,01 1.10"
5 0,62 0,01 110"
6 0,63 0 0
= S
X =0,63 210"
Rata-rata 0,63
SD 0,012
RSD (%) 1,904 %
Ketelitian alat (%) 98,096 %

Hasil serapan uji presisi ini digunakan

untuk menghitung nilai rata-rata serapan

(x) dengan menggunakan Persamaan

(1), nilai Standard Deviation (SD) dengan

menggunakan Persamaan (2), nilai
Relative  Standard Deviation (RSD)
menggunakan Persamaan (3), serta

ketelitian alat menggunakan Persamaan
(4). Adapun perhitungan secara lengkap

terdapat pada Lampiran 3.
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SD

serapanrata—rata

%RSD= x100%

(3)
Ketelitian alat = 100% - %RSD(4)

Dari hasil perhitungan maka diperoleh
nilai serapan rata-rata untuk uji presisi
sebesar 0,63, nilai SD sebesar 0,012 nilai
RSD sebesar 1,904 % serta nilai ketelitian
alat sebesar 98,096 %. Hal ini
menunjukkan bahwa alat SSA tersebut
mempunyai ketelitian yang cukup baik
sehingga layak digunakan dalam analisis
logam Pb.

C. Uji Perolehan Kembali

Penetapan persen perolehan kembali
dilakukan dengan menggunakan metode
addisi (penambahan standar). Larutan
standar Pb(NOs), dengan konsentrasi 10
ppm yang mengandung larutan standar
Pb 6,253 ppm ditambahkan kedalam

sampel. Dari perhitungan diperoleh nilai

SD 5,601, RSD 4,612 % , kesalahan
sistematik - 21,45% dan persen
perolehan kembali sebesar 121,45%

seperti yang dapat dilihat pada Tabel 4.

Hal tersebut kurang membuktikan

adanya kedekatan antara hasil analisis
dengan nilai sebenarnya karena nilai
persen kembali

perolehan kurang
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memenuhi  persyaratan  parameter

menurut Harmita (2004) yaitu 80-120%.

Tabel 4 Data Hasil Uji Perolehan Kembali (Recovery)

Tanpa Penambahan Standar Pb

Dengan Penambahan Standar

NO Pb6,253 ppm % Recovery
Replikasi 1sorbansi (10°) Replikasi bsorbansi (10%)

1 1 0,00 1 2,02 117,49

i 2 0,00 2 2,05 119,07

3 3 0,00 3 2,20 127,79
Rata-rata 121,45

SD 5,601

%RSD 4,612

Kesalahan Sistematik -21,45

Batas deteksi (LOD) dan Batas Kuantitasi Batas deteksi dan batas kuantitasi

(LOQ)

Batas deteksi adalah jumlah terkecil

analit dalam sampel vyang dapat

dideteksi yang masih memberikan
respon signifikan dibandingkan dengan
blangko. Batas deteksi merupakan
parameter uji batas. Batas kuantitasi
merupakan parameter pada analisis
renik dan diartikan sebagai kuantitas
terkecil analit dalam sampel yang masih
dapat memenuhi kriteria cermat dan

seksama (Harmita, 2004).

Tabel 5 Data Hasil Batas Deteksi

dihitung secara statistik melalui kurva
baku dengan persamaan kurva baku y =
0,550x — 0,013. Dari hasil perhitungan
maka dapat dikatakan bahwa batas
kadar

terendah masih

yang
menunjukkan respon jika dibandingkan
dengan base line noise. Pada analisis
logam timbal dengan metode SSA adalah
sebesar 0,327 ppm. Konsentrasi terkecil
logam timbal yang masih dapat diukur
secara

valid dengan menggunakan

metode SSA adalah sebesar 1,09 ppm.

Konsentrasi Pb Serapan o . (Y-9)
2 Y Y-y

(ppm) (X107)

0,62 0,27 0,32 -0,05 2,5x10°

1,25 0,76 0,671 0,089 7,921x10°

1,87 1,01 1,013 -0,003 9x10°

2,50 1,35 1,36 -0,01 1x10™

3,13 1,70 1,707 -0,003 4,9x10°

Intersept -0,013 E= 2,969 X g =
0,010

Slope 0,550

R 0,995

D. Uji Cemaran Logam Pb
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Uji cemaran logam timbal dalam mainan

gigitan bayi dilakukan dengan
menggunakan metode spektrofotometri
serapan atom. Prinsip dari analisis yaitu
penyerapan energi radiasi oleh atom-
atom yang berada pada tingkat dasar
yang memiliki serapan pada panjang

gelombang tertentu (Khopkar, 1990).

Larutan uji dari masing-masing sampel
yang diperoleh dengan cara destruksi
basah diaspirasikan dengan tiga kali
pengulangan untuk tiap-tiap larutan uji
pada alat SSA dengan kondisi analisis

seperti yang tercantum pada Tabel 1.

Hasil analisis kadar timbal pada sampel

mainan gigitan bayi memiliki nilai

absorbansi yang dapat dilihat pada

Lampiran 6.  Hasil absorbansi

adalah dibawah

yang
didapat absorbansi
konsentrasi terendah pada kurva baku
larutan standar timbal yaitu 0,27.10°
Hasil tersebut tidak bisa dibedakan

antara noise (absorbansi partikel
pengganggu) dengan absorbansi timbal
nilai

sesungguhnya,  serta

yang
absorbansi yang terukur berada dibawah
nilai batas deteksi logam timbal 0,327
ppm. Dapat disimpulkan bahwa dalam
sampel mainan gigitan bayi yang beredar

di Purwokerto tidak terdeteksi adanya

kandungan logam timbal.
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Tabel 6 Hasil uji cemaran logam Pb pada
masing-masing larutan uji
Sampel Keterangan
Mainan 1 2 3
1 Ttd Ttd Ttd
2 Ttd Ttd Ttd
3 Ttd Ttd Ttd
4 Ttd Ttd Ttd
Keterangan :

Ttd : Tidak terdeteksi

Mainan gigitan bayi kemungkinan dapat
timbal

bahan

mengandung timbal, karena

banyak digunakan sebagai

campuran pada cat warna. Timbal tidak
semuanya masuk dalam darah. Di dalam
tubuh, timbal anorganik mula-mula
terdistribusi di jaringan lemak, terutama
di ginjal dan hati, kemudian timbal
mengalami redistribusi ke dalam tulang
95% dan rambut.

sebanyak ,gigi

Sejumlah  kecil timbal anorganik
ditimbun dalam otak. Hampir semua
timbal anorganik terikat dengan eritrosit
dalam sirkulasi. Bila kadar timbal relatif

dalam sirkulasi darah, barulah

tinggi
ditemukan timbal pada plasma, yaitu
pada kadar 0,72 ppm atau lebih dalam

tubuh (Sjamsudin, 1995).

KESIMPULAN

Dari hasil penelitian dan pembahasan
yang dilakukan, maka dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut :
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1. Mainan gigitan bayi yang beredar di

Purwokerto tidak terdeteksi logam

timbal sehingga mainan gigit-gigitan bayi

aman untuk digunakan oleh bayi.

2. Validasi metode analisis yang telah
dilakukan menunjukan bahwa metode
spektrofotometri serapan atom (SSA)
dapat digunakan untuk menganalisis
logam timbal (Pb) dalam sampel gigit-
gigitan bayi.
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