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Uji Selektivitas Pengaruh Kation Logam Cu?*, Cd**, Co?*, dan
Zn?* serta Uji Validitas dalam Pembuatan Tes Kit Merkuri
Menggunakan Membran Hidrofobik dengan Metode
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

ABSTRAK

Merkuri adalah salah satu logam berat toksik yang sering
disalahgunakan dalam bahan baku kosmetik. Oleh Kkarena itu,
diperlukan metode untuk analisis merkuri. Pada penelitian ini,
metode sederhana berupa tes kit telah dikembangkan untuk
penentuan kadar merkuri. Tes kit ini dibuat berdasarkan
pembentukan kompleks merkuri dengan ditizon membentuk
kompleks [Hg(DTZ),]* yang berwarna jingga pada membran
hidrofobik. Tes Kit hasil penelitian ini diuji selektivitanya dengan
mengujikan sampel merkuri dengan beberapa ion logam yang
seringkali ditemukan berada bersama dalam kosmetik antara lain ion
Cu %, Co*, Cd*, dan zZn?. Hasil uji selektivitas menunjukkan
bahwa metode tes kit cukup selektif pada ion Cu®*, Co*, dan Zn*
dengan konsentrasi 6-18 mg L™ serta ion Cd** pada konsentrasi 6-60
mg L™ yang ditunjukkan tidak terjadi perubahan warna pada tes kit
dan nilai absorbansi. Namun, metode tes kit kurang selektif terhadap
ion Cu®, Co*, dan Zn* pada konsentrasi 60 mg L™ yang
ditunjukkan adanya perubahan warna yang signifikan pada tes kit
dan nilai absorbansi yang mengalami perubahan. Hasil uji validitas
tes kit merkuri yang dibandingkan dengan hasil analisis
menggunakan spektrofotometri serapa atom (SSA) menunjukkan
bahwa tidak berbeda nyata karena hasil uji-t yaitu thiwung < tiaber-

Kata Kunci : Ditizon, Merkuri, Tes Kit Merkuri



Selectivity Test of The Effect od Cu?*, Cd**, Co?*, and Zn**
Metal Cations and Validity Test in The Mercury Test Kits
Using Hydrophobic Membrane With Atomic Absorption
Spectrophotometric (AAS) Method

ABSTRACT

Mercury is one of the heavy metals that are toxic compounds.
Generally, mercury is misused as a raw material in cosmetics.
Therefore, a method for mercury analysis is needed. In this
experiment, the alternative method using test kit for determining
mercury levels. This test kit is based on the formation of a mercury
complex with dithizone forming an orange complex of
[Hg(DTZ),]**. The chemical parameters conducted in this
experiment are selectivity using a mercury test kit. The test kit results
of this experiment were tested by selecting a sample of mercury with
several metal ions which are often found to be present in cosmetics
including Cu®*, Co*, Cd*, and Zn* ions. This method was not
interfered the performance of the mercury test kit by Cu?*, Co®*, and
Zn** jons at 6-18 mg L™ and Cd** ions at 6-60 mg L™ which from the
relatively constant absorbance and RGB values. But, the test kit
method was interfered by Cu®, Co®*, and Zn*" ions at 60 mg L™
which indicated a change in the absorbance and RGB values. The
results of the validity test of the mercury test kit compared to the
result of analysis using atomic absorption spectrophotometry (AAS)
showed that it was not significantly different because of the results t-
test Of tcount < 1:table-

Keywords : Dithizone, Mercury, Mercury Test Kit

Xi



DAFTAR ISI

HALAMAN JUDUL
HALAMAN PENGESAHAN
HALAMAN PERNYATAAN
ABSTRAK
ABSTRACT
KATA PENGANTAR
DAFTAR ISI
DAFTAR GAMBAR
DAFTAR TABEL
DAFTAR LAMPIRAN
DAFTAR ISTILAH DAN LAMBANG
BABI. PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang
1.2 Perumusan Masalah
1.3 Batasan Masalah
1.4 Tujuan
1.4 Manfaat Penelitian
BAB Il. TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Merkuri
2.1.1 Sifat Merkuri
2.1.2 Keberadaan Merkuri
2.1.3 Toksisitas Merkuri

2.2 Senyawa dalam Bahan Kosmetik

2.3 Ditizon

2.3.1 Senyawa Kompleks Ditizon

2.4 Membran PTFE

25 RGB

2.6 Selektivitas

2.7 Validasi

2.8 Metode Analisis Merkuri
2.8.1 Spektrofotometri Visible

2.8.1.1 Komponen Instrumen
Spektrofotometri Visible

2.8.1.2 Metode Analisis Merkuri
Menggunakan Spektrofotometri
Visible

Xii



BAB III.
3.1
3.2

3.3
3.4

3.5

2.8.2 Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)
2.8.2.1 Komponen Instrumen
Spektrofotometri Serapan Atom
2.8.2.2 Metode Analisis Merkuri
Pada Sampel Kosmetik
Menggunakan Spektrofotometri
Serapan Atom (SSA)
METODE PENELITIAN
Tempat dan Waktu Penelitian
Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat
3.2.2 Bahan
Tahapan Penelitian
Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Larutan Ditizon 0,03%
3.4.2  Preparasi Larutan HNO3
3.4.3 Preparasi Larutan Induk Hg** 100 mg L™
3.4.4 Preparasi Larutan Induk Cu®*, Co*, Cd**
dan Zn?* 100 mg L™*
3.4.5 Preparasi Larutan Standar Hg*
3.4.6  Preparasi Larutan Campuran
3.4.7 Desain Tes Kit Merkuri
3.4.8 Preparasi Larutan Sampel Merkuri
dari Kosmetik
3.4.9 Preparasi Larutan Sampel Sintetik
Merkuri 4 dan5 mg L™
3.4.10 Proses Dopping Membran PTFE
dengan Reagen Ditizon
3.4.11 Pembuatan Komparator Warna
(Colour Chart)
3.4.12 Uji Selektivitas Kation Logam Cu?,
Co*, Cd*, dan Zn*
3.4.13 Penentuan Nilai RGB
3.4.14 Uji Validitas Tes Kit Merkuri
Analisis Data
3.5.1 Perhitungan Persamaan Regresi Linier
dan Koefisien Korelasi
3.5.2  Perhitungan Standar Deviasi

Xiii

16

17

17
19
19
19
19
19
19
20
20
20
21

21
21
21
22
22
23
23
23
23
24
24
25

25
26



BAB IV.
4.1

4.2

4.3

3.5.3 Perhitungan Akurasi

3.5.4  Perhitungan Uji-t

HASIL DAN PEMBAHASAN

Komparator Warna (Colour Chart) Tes Kit

Merkurl

Uji Selektivitas terhadap Kation Pengganggu

Cd*, cu*, Co*, dan Zn**

4.2.1 Pengaruh lon Cu®

4.2.2 Pengaruh lon Co**

4.2.3 Pengaruh lon Cd**

4.2.4 Pengaruh lon Zn**

Uji Validasi

4.3.1 Metode Tes Kit Merkuri

4.3.2 Metode Spektrofotometri Serapan
Atom (SSA)

BAB V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1
5.2

Kesimpulan
Saran

DAFTAR PUSTAKA
LAMPIRAN-LAMPIRAN

Xiv

26
27
29

29

30
31
33
35
36
39
39

41
45
45
45
47
49



Gambar 2.1 :
Gambar 2.2 :
Gambar 2.3 :
Gambar 3.1 :
Gambar 4.1 :

Gambar 4.2 :

Gambar 4.3 :

Gambar 4.4 :

Gambar 4.5 :

Gambar 4.6 :

Gambar 4.7 :

Gambar 4.8 :

Gambar 4.9 :

Gambar 4.10 :

Gambar 4.11 :

Gambar 4.12 :

Gambar 4.13

DAFTAR GAMBAR

Struktur kimia ditizon

Struktur PTFE

Membran PTFE

Desain tes kit merkuri

Komparator warna (colour chart) tes

kit merkuri

Pengaruh penambahan ion Cu?* terhadap
Nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ
Kurva hubungan pengaruh penambahan

lon asing Cu®* terhadap nilai RGB senyawa
Kompleks Hg(l1)-DTZ

Kurva hubungan pengaruh penambahan

ion asing Cu®* terhadap absorbansi senyawa
kompleks Hg(11)-DTZ

Pengaruh penambahan ion Co** terhadap
nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ
Kurva hubungan pengaruh penambahan

ion asing Co** terhadap nilai RGB senyawa
kompleks Hg(I1)-DTZ

Kurva hubungan pengaruh penambahan

ion asing Co”* terhadap absorbansi senyawa
kompleks Hg(I1)-DTZ

Pengaruh penambahan ion Cd** terhadap
Nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ
Kurva hubungan pengaruh penambahan

ion asing Cd** terhadap nilai RGB senyawa
kompleks Hg(I)-DTZ

Kurva hubungan pengaruh penambahan
ion asing Cd** terhadap absorbansi senyawa
kompleks Hg(I)-DTZ

Pengaruh penambahan ion Zn®* terhadap
Nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ
Kurva hubungan pengaruh penambahan
ion asing Zn** terhadap nilai RGB senyawa
kompleks Hg(I1)-DTZ

. Kurva hubungan pengaruh penambahan

XV

11
11
22

30

31

32

32

33

34

34

35

36

36

37

38



Gambar C.1:

Gambar C.2:

Gambar C.2:

Gambar E.1 ;

Gambar E.2 :

Gambar E.3 :

Gambar E.4 :

Gambar E.5 :

Gambar E.6 :

Gambar E.7 :

Gambar E.8 :

Gambar E.9 :

Gambar E.10 :

Gambar E.11 :

Gambar E.12 :

ion asing Cd** terhadap absorbansi senyawa
kompleks Hg(11)-DTZ

Panjang gelombang maksimum
Hg(ll)-ditizonat

Kurva standar merkuri menggunakan
spektrofotometri visible

Kurva standar merkuri menggunakan
spektrofotometri serapan atom (SSA)

Uji selektivitas ion Cu* terhadap tes kit
merkuri

Uji selektivitas ion Co* terhadap tes kit
merkuri

Uji selektivitas ion Cd** terhadap tes kit
merkuri

Uji selektivitas ion Zn®* terhadap tes kit
merkuri

Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri
(Hg) dan tembaga (Cu)

Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri
(Hg) dan kobalt (Co)

Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri
(Hg) dan kadmium (Cd)

Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri
(Hg) dan seng (Zn)

Uji validasi menggunakan sampel sintetis
4 ppm

Uji validasi menggunakan sampel sintetis
5 ppm

Uji validasi menggunakan sampel kosmetik
A

Uji validasi menggunakan sampel kosmetik
B

XVi

38

55

56

60

76

76

76

76

77

77

77

77

78

78

78

78



DAFTAR TABEL

Tabel 2.1: Logam berat yang terdapat pada kosmetik

Tabel 2.2: Data kelarutan ditizon
Tabel 2.3: Kompleks ditizon dengan logam

Tabel 2.4: Intensitas komponen RGB atas beberapa warna

Tabel 3.1: Preparasi larutan campuran

Tabel 4.1: Hasil analisis merkuri pada sampel sintetik

menggunakan tes kit merkuri

Tabel 4.2: Hasil analisis merkuri pada sampel kosmetik

menggunakan tes kit merkuri

Tabel 4.3: Konsentrasi merkuri yang terukur pada tes kit
merkuri dan spektrofotometri serapan atom

(SSA)
Tabel 4.4: Hasil akurasi dari metode tes kit dan
spektrofotometri serapan atom (SSA)
Tabel B.1: Pengenceran larutan merkuri_
Tabel B.2: Pengenceran larutan asam nitrat
Tabel B.3: Pengenceran larutan induk

Tabel C.1: Nilai RGB pada komparator warna tes kit merkuri

Tabel C.2: Data absorbansi merkuri menggunakan
spektrofotometri visible

Tabel C.3: Hasil pengaruh Cu?* pada pengukuran konsentrasi

merkuri metode spektrofotmetri visible

Tabel C.4: Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Cu**
Tabel C.5: Hasil pengaruh Co** pada pengukuran konsentrasi

merkuri metode spektrofotmetri visible

Tabel C.6: Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Co*
Tabel C.7: Hasil pengaruh Cd** pada pengukuran konsentrasi

merkuri metode spektrofotmetri visible

Tabel C.8: Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Cd*
Tabel C.9: Hasil pengaruh Zn** pada pengukuran konsentrasi

merkuri metode spektrofotmetri visible

Tabel C.10: Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Zn*

Tabel C.11: Data absorbansi larutan standar merkuri

menggunakan spektrofotometri serapan

atom (SSA)
Tabel C.12: Nilai RGB pada sampel sintetis

XVii

N = © 0~
gy SN

40

41

42
o1
52
54
55

56

57
57

58
58

59
59

60
60

61
61



Tabel C.13:
Tabel C.14:

Tabel C.15:

Tabel C.16:

Tabel C.17:

Tabel C.18:

Nilai RGB pada sampel kosmetik

Hasil perhitungan sampel sintetis
menggunakan spektrofotometri serapan
atom (SSA)

Hasil perhitungan sampel sintetis
menggunakan tes kit merkuri

Hasil perhitungan sampel kosmetik
menggunakan spektrofotometri serapan
atom (SSA)

Hasil perhitungan sampel kosmetik
menggunakan tes kit merkuri

Uji-t metode validasi tes kit merkuri

Xviii

62

62

62

63

63
63



DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran A. Tahapan Kerja

Al

Diagram Alir Penelitian

Lampiran B. Perhitungan Pembuatan Larutan

B.1

B.2
B.3
B.4

B.5

Larutan Merkur i

B.1.1 Larutan Induk Merkuri 100 ppm
B.1.2 Larutan Standar Merkuri

Larutan HNO3

Larutan Ditizon 0,03% (b/v)

Larutan Induk Kation Logam Pengganggu
B.4.1 Larutan Induk lon Cd (I1) 100 ppm
B.4.2 Larutan Induk lon Cu (I1) 100 ppm
B.4.3 Larutan Induk lon Co (I1) 100 ppm
B.4.4 Larutan Induk lon Zn (11) 100 ppm,
Larutan Campuran

Lampiran C. Data Hasil Pengujian

Cl1
C.2
C3

C4

C.5

C.6
C.7
C.8
CJ9
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SpektrofotometriVisible

Uji Selektivitas lon Cu®*, Co?*, Cd**, dan Zn**
terhadap Kinerja Tes Kit Merkuri

C.4.1 Nilai RGB Uiji Selektivitas lon Cu**

C.4.2 Nilai RGB Uji Selektivitas lon Co**

C.4.3 Nilai RGB Uji Selektivitas lon Cd**

C.4.4 Nilai RGB Uiji Selektivitas lon Zn**

Kurva Standar Larutan Merkuri Metode
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Nilai RGB Sampel Sintetis

Nilai RGB Sampel Kosmetik

Data hasil pengukuran sampel sintetis

Data hasil pengukuran sampel kosmetik

C.10Hasil uji-t
Lampiran D. Perhitungan Data
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D.1.2 Pengaruh Co*

D.1.3 Pengaruh Cd*

D.1.4 Pengaruh Zn**

Perhitungan Konsentrasi Merkuri yang Terukur
Metode Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)
Perhitungan Konsentrasi Merkuri Pada Sampel
Kosmetik

Perhitungan Standar Deviasi
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DAFTAR ISTILAH DAN LAMBANG
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kosmetik adalah suatu bahan atau sediaan yang digunakan
pada bagian luar tubuh manusia seperti bagian epidermis, rambut,
kuku, bibir dan organ genital bagian luar atau gigi dan mukosa
mulut. Kosmetik dibuat dengan tujuan untuk membersihkan,
mengubah penampilan, memperbaiki bau badan atau mewangikan,
serta melindungi atau memelihara tubuh agar kondisi tubuh tetap
terjaga [1]

Bahan yang terdapat pada kosmetik ada beberapa bahan yang
diperbolehkan ataupun yang dilarang dalam pembuatan kosmetik.
Salah satu bahan yang dilarang dalam pembuatan kosmetik adalah
merkuri [2].

Merkuri atau biasa disebut air raksa merupakan salah satu
logam berat. Merkuri umumnya digunakan dalam aktivitas
penambangan emas dan penambalan gigi. Namun, di era modern saat
ini, penggunaan merkuri disalahgunakan sebagai bahan kosmetik
oleh industri ataupun produsen ilegal. Hal ini dilakukan untuk
memikat konsumen agar dapat memutihkan kulit secara instan
sehingga produsen dapat memperoleh keuntungan yang besar. Kasus
ini terbukti telah terjadi di Jakarta pada tanggal 15 Februari 2018 di
mana BPOM menangkap dan menyita beberapa kosmetik seperti
krim kecantikan dan perawatan kulit yang diproduksi oleh pabrik
kosmetik [3,4].

Penyalahgunaan merkuri sebagai bahan kosmetik dapat
menimbulkan beberapa efek negatif karena sifat toksik dari merkuri
tersebut. Efek yang ditimbulkan antara lain terjadi perubahan warna
kulit, munculnya bintik-bintik hitam, alergi, dan iritasi. Hal ini
disebabkan karena merkuri dapat menghambat pembentukan melanin
sehingga warna kulit cepat berubah menjadi lebih terang. Fungsi dari
melanin adalah untuk melindungi kulit dari radiasi sinar UV
sehingga jika melanin terhambat maka kulit tidak mampu melindungi
dari sinar UV. Selain itu, efek negatif lain dari merkuri dalam jangka
panjang dapat merusak lapisan kulit sehingga menyebabkan kanker
kulit [5,6].



Dalam analisis merkuri, umumnya menggunakan metode
spektrofotometri dan HPLC. Namun, kedua metode tersebut
membutuhkan instrumen dalam menguji merkuri sehingga untuk
diterapkan ke masyarakat luas kurang efisien karena membutuhkan
aliran listrik dan alatnya tidak mudah dibawa. Oleh karena itu,
diperlukan metode analisis yang cepat, efisien, akurat, sensitif dan
ramah lingkungan seperti tes kit merkuri. Hal ini dikarenakan tes kit
merkuri  mudah diaplikasikan oleh masyarakat luas tanpa
memerlukan aliran listrik dan berbagai instrumen. Selain itu, tes kit
merkuri juga mudah dibawa sehingga masyarakat mampu menguji
kosmetik secara cepat.

Dalam pembuatan tes kit merkuri, diperlukan tingkat
selektifitas dan akurasi yang tinggi. Pada penelitian ini, tes kit yang
dibuat menggunakan reagen ditizon sebagai pengkompleks untuk
membentuk kompleks merkuri(ll) ditizonat berwarna jingga
sehingga untuk menguji tingkat keakuratan tes kit merkuri yaitu
membandingkan hasil tes kit merkuri dengan hasil dari
spektrofotometer serapan atom (SSA).

1.2 Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang tersebut, maka masalah yang dikaji
dalam penelitian ini adalah :
1. Bagaimana pengaruh konsentrasi ion logam Cu?*, Co?,
Cd** dan Zn*" dalam sampel sebagai kation pengganggu
terhadap pembentukan senyawa kompleks merkuri (1)
ditizonat?
2. Bagaimana tingkat akurasi tes kit merkuri dalam
mendeteksi merkuri pada sampel kosmetik?

1.3 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah :
1. Konsentrasi merkuri yang digunakan adalah 1-10 mg L™.
2. Media pembuatan tes kit merkuri menggunakan stick.
3. Jenis membran yang digunakan adalah membran PTFE.
4. Senyawa yang dapat dideteksi hanya merkuri atau ion

Hg?".



1.4 Tujuan Penelitian

Tujuan yang ingin dicapai dalam melakukan penelitian
mengenai penggunaan kompleks Hg(ll)-Ditizonat sebagai tes kit
merkuri adalah :

1. Untuk mengetahui pengaruh ion logam Cu®*, Co*, Cd**
dan Zn* terhadap kinerja tes kit merkuri yang didasarkan
pada pembentukan kompleks merkuri (1) ditizonat.

2. Untuk mengetahui tingkat akurasi tes kit merkuri dalam
mendeteksi merkuri pada sampel kosmetik.

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat yang dihasilkan dari penelitian ini memiliki 2
manfaat yaitu manfaat aplikatif dan manfaat keilmuan.
1. Manfaat Aplikatif
Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat
untuk masyarakat umum. Hal ini dikarenakan tes Kit
merkuri yang telah dibuat dapat diaplikasikan masyarakat
dalam menguji merkuri pada sampel kosmetik sehingga
masyarakat mengetahui jenis kosmetik yang aman dan
tidak aman.
2. Manfaat Keilmuan
Hasil penelitian ini diharapkan dapat menambah wawasan
ilmu pengetahuan bidang kimia khususnya tingkat
keakuratan dan selektivitas tes kit merkuri yang telah
dibuat. Selain itu, juga dapat dijadikan sebagai landasan
teori dalam pengembangan penelitian selanjutnya.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Merkuri
2.1.1 Sifat Merkuri

Merkuri atau biasa disimbolkan dengan Hg dalam tabel
periodik berasal dari bahasa latin yaitu “hydragyrum”. Pada
umumnya, merkuri juga dikenal dengan air raksa. Dalam tabel
periodik, merkuri terletak pada golongan I1B periode keenam.
Merkuri memiliki nomor atom 80 dengan berat atom 200,59
gram/mol. Konfigurasi elektron untuk merkuri adalah [Xe] 4f** 5d"
6s’. Wujud dari merkuri adalah berupa cairan pada suhu ruang
(25°C). Merkuri memiliki titik didih 356,73°C, titik beku -38,8°C,
dan berat jenis 13,53 g/ml. Merkuri juga memiliki kelarutan dalam
air 0,28 mmol/L pada suhu 25°C. Sifat dari merkuri antara lain
bersifat mudah menguap atau volatil, konduktor yang baik, dan
mudah bercampur dengan logam lain membentuk alloy (logam
campuran). Sifat kelarutan dari merkuri adalah mudah larut dalam
asam nitrat, asam sulfat panas, dan lemak. Namun, sukar larut dalam
alcohol, eter, asam hidroklorat, hidrogen iodida, dan hidrogen
bromida [7].

2.1.2 Keberadaan Merkuri
Pada umumnya, sebagian besar merkuri ditemukan di alam
dalam bentuk gabungan dengan elemen lainnya seperti HgS atau
merkuri sulfida. Pada proses pembakaran merkuri sulfida akan
membentuk gas merkuri yang mengalami kondensasi. Berikut reaksi
yang terjadi saat proses pembakaran merkuri sulfida [8] :
HgS + O, 2 Hg + SO,
Keberadaan merkuri di alam terdapat dalam beberapa bentuk,
antara lain [2] :
1. Merkuri elemental
Merkuri elemental adalah logam berwarna putih dan
bersifat mudah menguap atau volatil. Namun, jika pada suhu
kamar, merkuri elemental berubah wujud menjadi cair. Pada
umumnya, merkuri elemental digunakan sebagai bahan
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pembuatan amalgam gigi, pemurnian emas, pembuatan
termometer, baterai, dan saklar listrik serta produksi gas klorin
dan soda kaustik.

2. Merkuri anorganik

Merkuri anorganik dapat terbentuk jika merkuri
berikatan dengan salah satu elemen seperti klorin (CI),
oksigen (O,), dan sulfur. Pada umumnya, merkuri anorganik
berwujud padatan berupa serbuk atau kristal berwarna putih
kecuali merkuri sulfida (HgS) yang berwarna merah dan dapat
berubah menjadi hitam jika terkena sinar matahari. Merkuri
anorganik sebagian besar digunakan sebagai desinfektan,
pestisida, bahan cat, antiseptik, baterai kering, fungisida, dan
pengawetan kayu. Namun, merkuri anorganik berupa merkuri
amido klorida (HgCINH,) disalahgunakan sebagai bahan
kosmetik.

3. Merkuri Organik

Merkuri organik dapat terbentuk jika berikatan dengan karbon
atau organomerkuri. Merkuri organik berupa thiomersal, etil
merkuri, dan garam fenil merkuri ditemukan sebagai bahan
kosmetik. Namun, batas maksimum penggunaan merkuri
organik dalam bahan kosmetik adalah 0,007%.

2.1.3 Toksisitas Merkuri

Merkuri memiliki toksisitas yang sangat berbahaya terutama
uap logam merkuri baik dalam bentuk organik ataupun anorganik.
Hal ini dikarenakan apabila uap merkuri telah menyebar di udara dan
dapat terhirup melalui sistem pernafasan. Akibat yang ditimbulkan
jika merkuri telah masuk ke dalam tubuh manusia maka dapat
menghambat aktivitas enzim.yang akan mengganggu proses
metabolisme. Selain itu, juga dapat menyebabkan kepala pusing,
insomnia, dan depresi. Namun, jika keracunan berlanjut, dapat
menyebabkan kanker [9].

Toksisitas merkuri selain melalui udara juga dapat melalui
pori-pori kulit terutama merkuri dalam bentuk anorganik. Hal ini
dikarenakan ion Hg(ll) dalam tubuh mudah terikat dan ikatannya
sangat kuat pada gugus sulfidril yang terdapat di protein, albumin,
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enzim, dan hemoglobin. Untuk merkuri organik dalam bentuk metil
maupun alkil yang masuk ke dalam tubuh manusia dapat
mengganggu susunan syaraf baik syaraf pusat maupun syaraf perifer
[10, 11].

2.2 Senyawa dalam Bahan Kosmetik

Bahan-bahan kosmetik yang terdiri dari multi komponen
terdapat bahan yang dilarang dan yang diizinkan. Bahan-bahan yang
dilarang adalah logam berat yakni merkuri, kadmium, kobalt,
tembaga, dan zink yang terdapat dalam kosmetik. Kosmetik yang
terdapat berbagai konsentrasi logam berat dalam satuan mg/kg
ditunjukkan pada Tabel 2.1 [12].

Tabel 2.1 Logam berat yang terdapat pada kosmetik

Produk Cd Cu Co Zn Hg
kosmetik
Eye 0-555| 0-99 | 0-258 - 0-0,74
shadows
Lipstik 0-60,2 | 0-118 | 0-1,77 - 0-0,01
Cream 0-505|0-189| 0-0,25 | 0-2 0-133
Sabun 0-128 - 0-0,87 - 0-74
Pasta gigi | 0-28,7 | 0-0,31 - - 0-1,11
dan
mouth
cleansing

Logam-logam berat tersebut pada bahan kosmetik memiliki
kegunaan diantaranya logam Cu pada krim wajah digunakan untuk
membantu pembentukan kolagen. Logam Co pada kosmetik
digunakan sebagai bahan pengawet kosmetik dan untuk
mempertahankan pigmen warna pada kosmetik yang berwarna
seperti lipstik. Logam Cd pada kosmetik digunakan sebagai pigmen
warna. Logam Zn pada kosmetik umumnya berupa senyawa seng
oksida (ZnO) yang digunakan pada sunscreen untuk melindungi kulit
dari sinar ultraviolet [12].



2.3 Ditizon

Ditizon merupakan ligan organik yang banyak digunakan
sebagai senyawa pengkompleks. Ditizon mempunyai atom S dan N
pada gugus —S-H dan -N-H yang berperan sebagai donor pasangan
elektron untuk membentuk kompleks dengan kation logam seperti
Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Au, Hg, Ti, Pb, Bi, Se,
Te, dan Po [14].

Ditizon memiliki rumus kimia Cy3H1,N,S yang memiliki berat
molekul sebesar 256,3 gram/mol. Ditizon memiliki wujud padat
kristal berwarna ungu kehitaman dan memiliki densitas 1,35 x 10°
kg/m% Ditizon juga memiliki titik leleh pada suhu 169°C. Struktur
kimia ditizon ditunjukkan pada Gambar 2.1 [13].

SH
H
N

©/ \N)\NéN\Q
Gambar 2.1 Struktur Kimia Ditizon
Sifat kelarutan dari ditizon umumnya mudah larut dalam pelarut
organik seperti kloroform, benzena, toluen, heksana, dan lain-lain.
Data kelarutan ditizon dalam pelarut organic ditunjukkan pada Tabel

2.2 [13].

Tabel 2.2 Data kelarutan ditizon

Pelarut organik Nilai pH A (nm) Rasio
Kelarutan Peak
(gr/L)
Kloroform 17,6 10,62 | 440 —-605 2,59
o-Diklorobenzen 1,7 9,37 452 — 622 1,9
Benzena 1,4 9,1 153 - 622 1,8
Toluena 1 8,97 450 — 622 1,68
Karbon tetraklorida 0,54 8,83 456 — 620 1,7
Sikloheksana 0,014 7,42 452 - 623 1,13
Heksana 0,02 7,04 447 - 617 1,09




2.3.1 Senyawa Kompleks Ditizon

Ditizon juga merupakan senyawa pengompleks yang dapat
identifikasi jenis-jenis logam berat seperti merkuri, timbal, perak,
dan lain-lain. Selain itu, pembentukan kompleks logam dengan
ditizon membentuk warna pada pH tertentu juga memiliki konstanta
kesetimbangan kompleks (Kst) yang berbeda-beda. Warna kompleks,
nilai Kst, pH Kkestabilan kompleks serta panjang gelombang
maksimum ditunjukkan pada Tabel 2.3 [14].

Tabel 2.3 Kompleks ditizon dengan logam

Senyawa

Knglglﬁ]ks Warna ?r;nr?;(; Kst pH
Kloroform

Ditizon (HDZ) Biru Kehijauan 540 - 10,62

[Hg(HDZ),] Jingga 565 | 5,5x10° 1
[Co(HDZ),] Violet—Merah | 555 | 1,0x10" | 3
[Cu(HDZ),] Merah - Violet | 550 | 5,4 x10° 3
[Cd(HDZ),] Merah Muda 483 | 1,4x10° 3
[Zn(HDZ),] Merah Keunguan | 550 | 5,8 x 10° 3

Jika ditinjau dari nilai Kst atau konstanta kestabilan kompleks serta
pH pembentukan kompleks, maka ion Cu®*, Co?*, Cd**, dan zZn*
tidak mengganggu pembentukan kompleks Hg(ll) ditizonat. Oleh
sebab itu, tes kit merkuri yang digunakan diharapkan selektif
terhadap ion Cu®, Co*, Cd**, dan Zn*".

Reaksi kompleks ditizon dengan logam [13] :

SH = } .
A o s e T\TQ
O/ C [ j T\S
ﬂ\N%I\NéN
- =
Ditizon(HDZ) + M > [M(HDZ),]



Logam atau disimbolkan sebagai ion M** sebagai ion Cu*, Cd*,
Co*, dan Zn**.

Reaksi kompleks ditizon dengan merkuri (1) [13] :

SH + ng"' > N/
N /L 2N H
N\N,,C—N
Ditizon (HDZ) + Hg* > [Hg(HDZ),]
Biru kehijauan Jingga

Reaksi sejumlah ditizon dengan ion logam berat membentuk
senyawa logam ditizonat. Kompleks logam ditizonat dengan logam
bervalensi dua merupakan kompleks netral. Beberapa logam berat
dapat menempati satu atau kedua atom H membentuk ditizonat
primer ataupun ditizonat sekunder. Bentuk ditizonat primer bersifat
stabil dan larut dalam pelarut organik dibandingkan dengan bentuk
ditizonat sekunder yang bersifat labil dan kurang larut dalam pelarut
organik. Dalam pembentukan kompleks ditizonat primer ataupun
sekunder, pH sangat berpengaruh. Ditizonat primer dibentuk pada
pH rendah (medium asam) sedangkan ditizonat sekunder pada pH
tinggi (medium basa). Pada suasana asam, terjadi kompetisi antara
kation logam dengan ion H* untuk berikatan dengan ditizon. Jika ion
H* yang berikatan dengan ditizon maka akan terbentuk asam
ditizonat. Sedangkan jika kation logam salah satunya Hg?* berikatan
dengan ditizon akan terbentuk merkuri (Il) yang stabil. Dalam
suasana bsa, ion OH™ akan berikatan dengan salah satu ion H" pada
ditizon sehingga membentuk kompleks yang kurang stabil dengan
Hg?* [13].

2.4 Membran PTFE

Membran PTFE merupakan salah satu jenis polimer yakni
politetrafluoroetilena. Membran PTFE bersifat hidrofobik dan tahan
terhadap pelarut organik serta pada temperatur 270°C — 350°C.
Berikut  merupakan struktur dan gambar produk  dari
Politetrafluoroetilena (PTFE) [15] :
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Gambar 2.2 Struktur PTFE Gambar 2.3 Membran PTFE

25 RGB

RGB adalah suatu model warna yang terdiri atas 3 buah warna
yaitu merah (Red), hijau (Green), dan biru (Blue) yang
dikombinasikan satu sama lain untuk menghasilkan warna-warna
lainnya. RGB merupakan model warna yang bergantung pada piranti
karena jika piranti berbeda akan menghasilkan nilai RGB yang
berbeda. Kegunaan model warna RGB adalah untuk menampilkan
gambar dalam perangkat elektronik. Kelebihan dari model warna
RGB adalah gambar mudah disalin ke alat lain tanpa diubah ke mode
warna lain. Hal ini dikarenakan model warna RGB banyak
digunakan pada perangkat elektronik yaitu komputer, kamera,
handphone, dan TV. Intensitas komponen RGB berada dalam
rentang nilai 0 sampai 1. Beberapa contoh warna dengan masing-
masing intensitas komponen RGB ditampilkan pada Tabel 2.4.
Semakin tinggi nilai indeks warnanya maka warna yang dihasilkan
akan semakin terang. Namun, jika semakin kecil nilai indeks
warnanya maka warna yang dihasilkan semakin gelap [16].

Tabel 2.4 Intensitas komponen RGB atas beberapa warna

R G B Warna
0 0 0 Hitam
1 1 1 Putih

1 0 0 Merah
0 1 1 Hijau
0 0 1 Biru

1 1 0 Kuning
1 0 1 Magenta
0 1 1 Biru kehijauan
5 5 5 Abu-abu
1 .62 4 Jingga
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2.6  Selektivitas

Selektivitas adalah suatu metode yang hanya dapat mengukur
zat tertentu secara cermat dan seksama dengan adanya komponen
lain yang mungkin terdapat dalam matriks sampel. Selektivitas dapat
dinyatakan sebagai derajat penyimpangan (degree of bias) metode
yang dilakukan terhadap sampel. Sampel tersebut mengandung
bahan yang ditambahkan berupa cemaran, hasil urai, senyawa
sejenis, senyawa asing lainnya. Hasil analisis sampel yang terdapat
senyawa asing dibandingkan terhadap hasil analisis sampel yang
tidak mengandung bahan lain yang ditambahkan. Jika terdapat
penyimpangan maka merupakan selisih dari hasil uji keduanya. Jika
cemaran dan hasil urai tidak dapat diidentifikasi, maka selektivitas
ditunjukkan dengan cara menganalisis sampel yang mengandung
cemaran dengan metode yang akan diuji lalu dibandingkan dengan
metode lain untuk pengujian kemurnian seperti kromatografi, analisis
kelarutan fase, dan kolorimeter. Derajat kesesuaian kedua hasil
analisis tersebut merupakan ukuran selektivitas. Pada metode analisis
menggunakan  kromatografi, selektivitas ditentukan  melalui
perubahan daya resolusinya (Rs) [17].

Interferensi adalah gangguan yang menyebabkan hasil analisis
menyimpang dari hasil yang sebenarnya (true value). Interferensi
dapat menyebabkan nilai yang terukur lebih besar atau lebih kecil
dari nilai sebenarnya. Jika nilai yang terukur lebih besar disebut
sebagai interferensi positif. Namun, jika nilai yang terukur lebih
kecil disebut sebagai interferensi negatif. Jika ditinjau dari
penyebabnya, interferensi terbagi menjadi dua jenis, yaitu [18] :

a. Interferensi Spektra

Interferensi spektra disebabkan karena terjadi tumpang
tindih (overlap) dari garis-garis resonansi yang diemisikan
pada tiap unsur. Tiap-tiap unsur memiliki garis spektra
pada berbagai panjang gelombang. Gangguan spektra ini
dapat diatasi dengan meningkatkan resolusi melalui prisma
dan filter atau dengan teknik pemisahan seperti
pengendapan dan ekstraksi pelarut.

b. Interferensi Kimia
Interferensi kimia disebabkan oleh terbentuknya senyawa
yang stabil. Senyawa tersebut dapat menyebabkan

12



peruraian tidak sempurna. Penyebab lain dari interferensi
kimia adalah ionisasi atom-atom gas dalam keadaan dasar.
Gangguan kimia ini dapat diatasi dengan meningkatkan
temperatur dan ekstraksi.

2.7 Validasi

Validasi merupakan suatu metode analisis penilaian terhadap
parameter tertentu berdasarkan percobaan di laboratorium. Validasi
dilakukan untuk membuktikan bahwa parameter tersebut memenuhi
persyaratan untuk penggunaannya. Beberapa parameter analisis
dalam validasi yaitu [17] :

1. Kecermatan (accuracy)

Kecermatan adalah ukuran yang menunjukkan derajat
kedekatan hasil analisis dengan kadar analit yang sebenarnya.
Kecermatan dinyatakan sebagai persen recovery analit yang
ditambahkan. Kecermatan hasil analisis tergantung pada
instrumentasi yang digunakan dalam tahapan analisis. Oleh
karena itu, untuk mencapai kecermatan yang tinggi maka
dapat dilakukan dengan cara menggunakan peralatan yang
telah dikalibrasi, menggunakan pereaksi dan pelarut yang baik,
pengontrolan suhu, pelaksanaannya yang cermat, dan
perlakuan sesuai prosedur.

Cara penentuan kecermatan (accuracy) :

Kecermatan dapat ditentukan dengan dua cara yaitu metode
simulasi (spiked-placebo recovery) atau metode penambahan
baku (standard addition method). Dalam metode simulasi
(spiked-placebo recovery), analit yang memiliki kemurnian
tinggi ditambahkan ke dalam sampel lalu campuran tersebut
dianalisis dan hasilnya dibandingkan dengan kadar analit yang
ditambahkan atau kadar sebenarnya. Dalam metode
penambahan baku, sampel dianalisis lalu analit yang diperiksa
ditambahkan ke dalam sampel dan dianalisis kembali. Selisih
kedua hasil dibandingkan dengan kadar yang sebenarnya
melalui metode standar yaitu menggunakan spektrofotometer.
Dalam kedua metode tersebut akan diperoleh persen recovery
yang dinyatakan sebagai rasio antara hasil yang diperoleh
dengan hasil yang sebenarnya. Tetapi jika matrik pada sampel
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tidak diketahui maka dapat dilakukan metode adisi. Metode
adisi dilakukan dengan menambahkan sejumlah analit dengan
konsentrasi tertentu pada sampel yang diperiksa lalu dianalisis.
Kriteria kecermatan bergantung pada konsentrasi analit dalam
matriks sampel dan pada keseksamaan metode (RSD). Selisih
kadar pada berbagai penentuan konsentrasi yang dinyatakan
sebagai Xq4 harus 5% atau kurang pada setiap konsentrasi analit
tiap prosedur yang dilakukan. Harga rata-rata selisish secara
statistik harus 1,5% atau kurang. Kriteria tersebut dinyatakan
pada Persamaan 2.1, 2.2, dan 2.3

{X4 100} < 5% .1)
0

{’;—j 100} w <1,5% 2.2)

Xd = Xi — Xo (23)
Keterangan :
Xi = konsentrasi total sampel yang diperoleh dari
pengukuran

Xo = konsentrasi sampel sebenarnya
I = nilai t pada tabel dengan tingkat kepercayaan 95%
S = simpangan baku relatif dari semua pengujian
n = jumlah sampel yang dianalisis

Perhitungan perolehan kembali (persen recovery) dapat
dinyatakan pada Persamaan 2.4

%Recovery = (CFE—CA) X 100%
A

Keterangan :

Cr = konsentrasi total sampel yang diperoleh dari
pengukuran

Ca = konsentrasi sampel sebenarnya

C'a = konsentrasi analit yang ditambahkan

2. Keseksamaan (precision)
Keseksamaan adalah ukuran yang menunjukkan derajat
kesesuaian antara hasil uji yang diukur.



2.8
2.8.1

Cara penentuan keseksamaan (precision) :

Keseksamaan diukur sebagai simpangan baku atau
simpangan baku relatif. Keseksamaan dinyatakan sebagai
keterulangan (repeatability) dan ketertiruan (reproducibility).
Keterulangan adalah metode keseksamaan yang dilakukan
berulang kali oleh analit yang sama pada kondisi yang sama
dan dalam interval waktu yang pendek. Ketertiruan adalah
metode keseksamaan yang dilakukan pada kondisi yang
berbeda. Dari hasil penelitian ditemukan bahwa koefisien
variasi meningkat dengan menurunnya kadar analit yang
dianalisis. Pada kadar 1% atau lebih, nilai RSD adalah 2,5%.
Pada kadar satu per seribu, nilai RSD adalah 5%. Pada kadar
ppm, nilai RSD adalah 16%, dan pada kadar ppb, nilai RSD
adalah 32%. Pada metode yang sangat kritis, nilai RSD harus
lebih dari 2%.

Metode Analisis Merkuri
Spektrofotometri Visible
Nama lain spektrofotometri visible adalah sinar tampak. Sinar

tampak merupakan sinar yang dapat dilihat oleh mata manusia.
Rentangan panjang gelombang pada sinar tampak adalah 400-800
nm. Energi yang dimiliki sinar tampak dapat menyebabkan elektron
tereksitasi dari keadaan dasar (ground state) menuju kulit atom yang
memiliki energi lebih tinggi atau menuju keadaan tereksitasi (excited
state) [19].

2.8.1.1 Komponen Instrumen Spektrofotometri Visible

Komponen yang terdapat pada spekrofotometri visible,

antara lain [19] :

1. Sumber lampu
Sumber lampu yang digunakan adalah berupa lampu halogen
kuarsa atau lampu tungsten yang digunakan untuk daerah visible
pada panjang gelombang 400-800 nm.

2. Monokromator
Monokromator digunakan untuk menyeleksi sinar pada panjang
gelombang tertentu. Monokromator umumnya berupa prisma
maupun grafting yang dapat mengarahkan sinar monokromatis
yang diinginkan dari hasil penguraian.
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3. Kuvet (sel)
Kuvet digunakan sebagai wadah larutan sampel. Pada umumnya
kuvet memiliki ketebalan 1 cm.

4. Detektor
Detektor digunakan untuk mendeteksi nilai absorbansi pada
sampel

2.8.1.2 Metode Analisis Merkuri Menggunakan

Spektrofotometri Visible

Metode analisis merkuri menggunakan spektrofotometri
visible diawali dengan preparasi sampel dan standar dengan cara
ekstraksi cair-cair. Selain itu, reagen pengkompleks yang digunakan
adalah ditizon 0,001% b/v. Preparasi larutan standar yaitu dibuat
konsentrasi standar 0 mg L™ ; 0,2 mg L ;04mgL™";06mgL™;
0,8 mg L™ ; dan 1 mg L™. Kemudian masing-masing larutan standar
dipipet 2 ml dan ditambahkan ditizon 0,001% b/b 1 ml pada corong
pisah. Preparasi sampel dilakukan dengan sampel ditimbang 0,125
gram kemudian dilarutkan dengan asam asetat 6 M. Kemudian
masing-masing larutan standar dipipet 2 ml dan ditambahkan ditizon
0,001% b/b 1 ml pada corong pisah. Lalu larutan standard an sampel
diekstraksi selama 1 menit. Setelah itu, larutan fasa organik dan fasa
cair dipisahkan. Larutan fasa organik didiamkan selama 2 jam dan
diukur absorbansi menggunakan spektrofotometri visible pada
panjang gelombang 490 nm. Masing-masing sampel kosmetik
dilakukan analisis secara triplo. Hasil tersebut menghasilkan nilai
koefisien korelasi sebesar 0,9999, nilai SD sebesar 0,0013, %RSD
sebesar 2%. Dari hasil tersebut, maka dapat digunakan alternatif
metode analisis merkuri menggunakan spektrofotometri visible [20].

2.8.2 Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) umumnya merupakan
salah satu jenis instrumen yang digunakan untuk analisis logam
dalam sub atomik. Prinsip yang digunakan pada SSA ini adalah
elektron dari ion logam diatomisasi ke orbital yang lebih tinggi
dengan cara mengabsorbsi sejumlah energi pada panjang gelombang
tertentu. Panjang gelombang tersebut digunakan untuk transisi
elektron pada unsur logam tertentu, setiap panjang gelombang hanya
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berkaitan dengan satu unsur logam. Oleh karena itu, teknik SSA
sangat selektif untuk masing-masing logam [19].

2.8.2.1 Komponen Instrumen Spektrofotometri Serapan Atom
(SSA)
Komponen yang terdapat pada SSA antara lain [19] :

Suplai Daya

2. Tabung katoda berongga
Tabung ini berisi anoda dari tungsten dan katoda berbentuk
silindris berongga serta gas inert seperti neon dan argon pada
tekanan rendah (1 — 5 torr).

3. Pembakar
dalam ruang pembakar terdapat atomizer yang digunakan untuk
analisis serapan atom dan berupa pijaran api dan elektrotermal
(tabung grafit).

4. Monokromator
Fungsi dari mnokromator adalah untuk menyeleksi sinar pada
panjang gelombang tertentu sehingga dapat melewati sampel dari
tabung katoda.

5. Detektor
Fungsi dari detektor adalah untuk mendeteksi nilai absorbansi
pada sampel.

6. Komputer
Fungsi dari komputer adalah untuk visualisasi dan mengolah data.

=

2.8.2.2 Metode Analisis Merkuri Pada Sampel Kosmetik

Menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom

Metode analisis merkuri pada sampel kosmetik berdasarkan
ACM THA 05 menggunakan CV-AAS (Cold Vapour Atomic
Absorption Spectrophotometric) diawali dengan preparasi larutan
standar merkuri, preparasi sampel, dan pengukuran menggunakan
CV-AAS. Preparasi larutan standar yaitu dibuat konsentrasi merkuri
OmgL*:5mgL";1mgL™";2mgL™;dan3 mgL" dalam larutan
HCI 3%. Preparasi sampel kosmetik yaitu dilakukan destruksi basah
dengan cara sampel ditimbang 0,5 gram dan ditambahkan HNO;
pekat 7 ml. Kemudian sampel dipanaskan pada temperatur 60°C
selama 3 jam. Larutan sampel didinginkan dan dimasukkan dalam
labu ukur 50 ml Kemudian ditandabataskan dengan air. Apabila
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sampel berupa krim dan lipstik, sampel disimpan dalam kulkas
selama 24 jam. Setelah itu, larutan sampel disaring dengan kertas
whatman No. 42. Hasil filtrat larutan sampel dan larutan standar
merkuri diukur nilai absorbansi menggunakan CV-AAS. Kondisi
pengukuran merkuri menggunakan CV-AAS vyaitu [21] :

Lampu Katode Berongga : Hg

A (nm) :253,7 nm

Agen Pereduksi 2 0,2% wiv NaBH,
Carrier : 3% v/v HCI
Temperatur :300°C

Volume Injeksi : 500 pL

Hasil dari kurva baku merkuri berupa persamaan garis linier y = ax
dimana y adalah absorbansi (A) dan x adalah konsentrasi sampel
yang terukur serta koefisien korelasi (R?) sebesar 0,99815. Nilai
absorbansi sampel yang telah diukur dimasukkan dalam persamaan
garis linier untuk mengetahui konsentrasi merkuri yang terukur.
Konsentrasi merkuri yang terukur dikonversikan untuk mengetahui
konsentrasi merkuri pada sampel yang ditunjukkan melalui

persamaan 2.1 [17]
Hg = Cukur (H8/L) X Vsamper (ml)
9 Mgampel (§ram) x 1000

Hg/g (2.1)
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BAB I11

METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Lokasi penelitian yang akan dilakukan di Laboratorium Kimia
Analitik, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan
Alam, Universitas Brawijaya, Malang. Pelaksanaan penelitian pada
bulan Agustus 2018 hingga Desember 2018.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian adalah tabung reaksi,
pipet ukur 10 ml, gelas arloji, batang pengaduk, labu ukur 100 ml,
labu ukur 25 ml, gelas kimia 250 ml, neraca analitik, rak tabung
reaksi, corong pisah, stick, membran PTFE, dan botol semprot.
Instrument yang digunakan adalah spektrofotometer serapan atom
(SSA) Shimadzu AA-6200 dengan lampu katode berongga Hg.
Spektrofotometri UV-Vis Shimadzu 1600 series. Software yang
digunakan untuk mengukur nilai RGB adalah RGB detector.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian adalah ditizon,
kloroform, merkuri (1) sulfat (HgSO,4, Merck), tembaga (Il) sulfat
(CuS0Qy, Merck), kadmium (I1) karbonat (CdCOgz, Merck), kobalt (I1)
klorida (CoCl,, Merck), seng (I) sulfat (ZnSO,4 Merck), larutan
asam nitrat (HNO3) 0,1 M, dan akuades.

3.3 Tahapan Penelitian
Tahapan penelitian yang akan dilakukan, antara lain :
1. Pengumpulan alat dan bahan
2. Preparasi larutan
a. Preparasi larutan stok Hg®* 100 mg L™
b. Preparasi larutan standar Hg?* 1-10 mg L™
c. Preparasi larutan stok Cu*, Cd**, Co**, dan Zn**
100 mg L™
d. Preparasi larutan ditizon 0,03%
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e. Preparasi larutan asam nitrat (HNO3) 0,1 M
f. Preparasi larutan campuran
1. Hg** dan Cu**
2. Hg* dan Cd**
3. Hg* dan Co*
4. Hg** dan Zn**
g. Preparasi larutan sampel merkuri
3. Optimasi Metode
a. Penentuan desain tes kit
b. Proses dopping membran PTFE pada reagen ditizon
c. Penentuan bahan tes kit
d. Waktu penyimpanan ditizon
e. Pembuatan colour chart
f. Pengujian selektivitas pengaruh kation logam Cu?,
Cd**, Co*, dan Zn* dalam pembuatan tes kit merkuri
menggunakan membran hidrofobik dan reagen ditizon
4. Pengukuran kadar merkuri pada sampel kosmetik dan
sampel sintetis dengan spektrofotometri serapan atom
(SSA) secara triplo
5. Analisis data

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Larutan Ditizon 0,03%

Preparasi larutan ditizon 0,03% dibuat dengan menimbang
ditizon sebanyak 0,03 gram. Kemudian dilarutkan dengan kloroform
dan dimasukkan dalam labu ukur 100 ml. Setelah itu, ditambahkan
kloroform hingga tanda batas dan didapatkan larutan ditizon
berwarna biru kehijauan dengan konsentrasi 0,03%.

3.4.2 Preparasi Larutan HNOj;

Preparasi larutan HNO; dibuat terlebih dahulu larutan stok
HNO; 5 M dengan cara larutan HNO3; 65% dipipet sebanyak 32 ml
dan dimasukkan dalam labu ukur 100 ml. Kemudian ditambahkan
akuades hingga tanda batas. Larutan stok HNO; siap digunakan.

Preparasi larutan HNO3 0,1 M dibuat dengan cara larutan stok
HNO; 5 M dipipet sebanyak 5 ml dan dimasukkan dalam labu ukur
100 ml. Kemudian ditambahkan akuades hingga tanda batas. Larutan
HNO; 0,1 M siap digunakan.
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3.4.3 Preparasi Larutan Induk Hg®* 100 mg L™

Preparasi larutan induk Hg®* 100 mg L™ dibuat dengan
menimbang HgSO, sebanyak 0,014 gram. Kemudian dilarutkan
dengan HNO; 0,1 M dan dimasukkan dalam labu ukur 100 ml.
Setelah itu, ditambahkan HNO3 0,1 M hingga tanda batas.

3.4.4 Preparasi Larutan Induk Cu*, Co* Cd*, dan Zn*" 100

mg L’

Preparasi larutan induk Co®* 100 mg L™ dibuat dengan
menimbang CoCl, sebanyak 0,022 gram. Kemudian dilarutkan
dengan HNO; 0,1 M dan dimasukkan dalam labu ukur 100 ml.
Setelah itu ditambahkan HNO; 0,1 M hingga tanda batas.

Preparasi larutan induk Cd**, Cu*, dan Zn** 100 mg L™ dibuat
dengan cara yang sama dengan menimbang 0,015 gram CdCOs; ;
0,025 gram CuSQ, ; dan 0,025 gram ZnSO yang dilarutkan dengan
HNO; 0,1 M dalam labu ukur 100 ml dan ditambahkan HNO; 0,1 M
hingga tanda batas.

3.4.5 Preparasi Larutan Standar Hg**

Larutan standar Hg** yang akan dibuat memiliki konsentrasi 1-
10 mg L™, 20 mg L?, dan 50 mg L™. Preparasi larutan standar Hg**
yang dilakukan dengan cara larutan induk Hg?* 100 mg L™ dipipet
0,25ml;05ml;0,75ml;1ml;1,25ml;15ml;1,75ml;2ml;
2,25ml; 2,5ml ;5 ml; dan 12,5 ml dalam masing-masing labu ukur
25 ml. Kemudian ditambahkan larutan asam nitrat (HNO3) 0,1 M
hingga tanda batas.

3.4.6 Preparasi Larutan Campuran
Tabel 3.1 Preparasi larutan campuran

Rasio Hg?" : V02I+ume Volume lon Volume

NO. | 1o Pengganggu | 197,100 | Pengganggu™ | Total
mg L™ (ml) | 100 mg L™ (ml) (ml)

1 1:0 1,5 0 o5

2. 1:1 1,5 15 o5

3. 1:2 1,5 3 55

4. 1:3 15 45 55

S 1:10 1,5 15 55

* |on pengganggu : Cu™ / Cd** / Co™ / Zn**
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Preparasi larutan campuran dibuat dari larutan induk Hg®,
Cu*, Cd*, Co*, dan zZn** 100 mg L* dengan perbandingan
konsentrasi antara merkuri dengan ion logam yang mengganggu
yaitu 1:1 6 mgL™*:6mgL™), 12 6mgL":12mgL™), 1:3 (6 mg
L*:18 mg L™), dan 1:10 (6 mg L™ : 60 mg L™). Preparasi larutan
campuran yang dilakukan dalam labu ukur 25 ml dan ditambahkan
dengan HNO3 0,1 M hingga tanda batas pada Tabel. 3.1

3.4.7 Desain Tes Kit Merkuri

Desain tes kit merkuri dibuat dari stick sebagai media untuk
membran PTFE serta sebagai media pegangan. Membran PTFE yang
digunakan sebanyak 5 lilitan dan ditempatkan pada ujung stick. Hal
ini dilakukan untuk mempermudah proses pencelupan pada larutan
sampel merkuri. Selain itu, masyarakat juga mudah mengaplikasikan
tes kit merkuri terhadap sampel kosmetik yang akan diuji. Desain tes
kit merkuri yang digunakan dalam penelitian ini pada Gambar 3.1

Gambar 3.1 Desain Tes Kit

3.4.8 Preparsi Larutan Sampel Merkuri dari Kosmetik
Preparasi larutan sampel merkuri menggunakan sampel
kosmetik dilakukan dengan cara pelabelan sampel kosmetik yang
digunakan untuk pengujian yaitu sampel kosmetik A dan B.
Kemudian, masing-masing sampel kosmetik ditimbang 5 gram dan
dilarutkan dengan larutan HNO; 0,1 M. Setelah itu, dimasukkan
dalam labu ukur 25 ml dan ditambahkan larutan HNO3 0,1 M hingga
tanda batas. Masing-masing sampel kosmetik dilakukan secara triplo.
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3.4.9 Preparsi Larutan Sampel Sintetik 4 dan5 mg L™

Preparasi sampel sintetik dibuat dengan cara larutan induk
Hg* dipipet 1 ml dan 1,25 ml kemudian dimasukkan dalam labu
ukur 25 ml dan ditambahkan dengan HNO; 0,1 M hingga tanda
batas.

3.4.10 Proses Dopping Membran PTFE Dengan Reagen Ditizon

Proses dopping membran PTFE yang dilakukan dalam
penelitian ini diawali dengan larutan ditizon 0,03% dipipet 2 ml ke
dalam tabung reaksi. Kemudian membran PTFE yang sudah
ditempelkan pada ujung stick dicelupkan ke dalam larutan ditizon
selama 1 menit. Setelah itu, membran PTFE akan mengalami
perubahan warna dari putih menjadi hijau kebiruan.

3.4.11 Pembuatan Komparator Warna (Colour Chart)

Pembuatan colour chart diawali dengan 2 ml larutan standar
merkuri 1-10 mg L™ dimasukkan dalam tabung reaksi. Kemudian,
stick yang sudah dilapisi membran PTFE dicelupkan ke dalam
larutan standar merkuri 1-10 mg L™ yang berada di tabung reaksi.
Setelah itu, tabung reaksi dikocok dan ditunggu hingga terjadi
perubahan warna = 1 menit pada membran PTFE. Warna yang
terbentuk pada membran PTFE difoto dan diukur nilai RGB. Colour
chart digunakan untuk membandingkan warna dalam penentuan
konsentrasi merkuri yang terdapat pada sampel kosmetik.

3.4.12 Uji Selektivitas Kation Logam Cu?*, Co*, Cd**, dan Zn**

Uji selektivitas ion Cu?*, Co®*, Cd** dan Zn* terhadap
kinerja tes kit merkuri dilakukan dengan metode spektrofotometri.
Dalam uji selektivitas menggunakan larutan campuran merkuri(ll)
dan ion logam yang mengganggu. Perbandingan konsentrasi larutan
merkuri(ll) dengan ion logam yang mengganggu adalah 1:1 (6 mg L
L:6mgL"), 12 6mgL":12mgL"), 1:3(6mgL":18mgL™),
dan 1:10 (6 mg L™ : 60 mg L™).

Tiap-tiap larutan campuran dipipet 5 ml dan ditambahkan 5 ml
larutan ditizon ke dalam corong pisah. Kemudian dikocok selama 8
menit hingga terbentuk fasa organik yang berwarna jingga. Fasa
organik tersebut diambil dan dilakukan pengukuran absorbansi
menggunakan spektrofotometri visible dengan panjang gelombang
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maksimum yaitu 490 nm.

Tiap-tiap larutan campuran dipipet 2 ml dalam tabung reaksi.
Kemudian 2 ml larutan ditizon 0,03% juga dimasukkan ke tabung
reaksi. Tes kit yang sudah dilapisi membran PTFE dicelupkan ke
dalam larutan ditizon 0,03% selama 1 menit. Kemudian dilanjutkan
dengan tes kit yang dicelupkan ke dalam tiap-tiap larutan campuran
dan dikocok. Warna yang terbentuk difoto dan diukur nilai RGB dari
tiap-tiap larutan campuran.

3.4.13 Penentuan Nilai RGB

Penentuan nilai RGB dilakukan dengan mengukur nilai RGB
menggunakan aplikasi RGB detector yang terdapat pada smartphone.
Warna yang terbentuk pada tes kit difoto menggunakan kamera.
Hasil foto tersebut dapat mengukur nilai RGB pada tes Kkit
menggunakan aplikasi RGB detector.

3.4.14 Uji Validitas Tes Kit Merkuri

Uji validitas dilakukan dengan membandingkan hasil
konsentrasi merkuri yang terukur pada metode tes kit merkuri dan
metode spektrofotometri serapan atom (SSA). Hasil uji validitas
yang baik jika kedua metode tersebut tidak berbeda nyata yang
ditinjau dari uji-t.

Dalam uji validasi, sampel yang digunakan berupa sampel
sintetik 4 dan 5 mg L™ serta sampel kosmetik A dan B. Sampel
sintetik dan kosmetik dipipet 2 ml dan dimasukkan dalam tabung
reaksi. Uji validasi pada metode tes Kit dilakukan dengan cara
mencelupkan stick yang sudah dilapisi membran PTFE ke dalam
larutan ditizon 0,03% selama + 1 menit. Setelah itu, tes Kit
dicelupkan ke dalam larutan sampel kosmetik A dan B serta sampel
sintetik 4 dan 5 mg L™ yang telah dibuat dalam pelarut HNO; 0,1 M
secara triplo. Kemudian, warna yang terbentuk difoto dan diukur
nilai RGB lalu dibandingkan dengan colour chart untuk menentukan
konsentrasi merkuri dalam sampel kosmetik.

Uji validasi pada metode spektrofotometri serapan atom
(SSA) dilakukan dengan cara diukur terlebih dahulu larutan standar
merkuriO mg L™ ;2mgL™";10mgL™: 20 mgL™; dan 50 mg L™
untuk memperoleh kurva baku merkuri. Sampel sintetik dan
kosmetik dipipet 5 ml dan dimasukkan dalam tabung reaksi.
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Kemudian diukur nilai absorbansi larutan sampel sintetik dan
kosmetik. Kadar merkuri dalam sampel dengan metode
spektrofotometer serapan atom (SSA) dapat ditentukan dengan
persamaan garis linier pada kurva baku merkuri. Hasil dari kurva
baku berupa persamaan garis linier y = ax dan koefisien korelasi (R?)
dimana y adalah absorbansi (A) dan x adalah konsentrasi sampel
yang terukur. Persamaan tersebut dapat digunakan jika nilai
koefisien korelasi (R?) memenuhi persyaratan yakni 0,99 < R* < 1.
Persamaan garis linier yang dihasilkan dari kurva baku merkuri
digunakan untuk menentukan konsentrasi merkuri dalam sampel
kosmetik dan sampel sintetis.

Hasil yang diperoleh berupa konsentrasi pada tes kit merkuri
dibandingkan dengan hasil pada spektrofotometri serapan atom
(SSA). Lalu, dihitung nilai SD, RSD, akurasi dan uji t. Hasil uji
validasi yang baik jika nilai SD dan RSD rendah, tingkat akurasi
tinggi, serta konsentrasi merkuri yang terukur pada kedua metode
tersebut tidak berbeda nyata yang ditinjau dari uji-t dengan syarat
1:hitung < 1:tabel-

3.5 Analisis Data
3.5.1 Perhitungan Persamaan Regresi Linier dan Koefisien
Korelasi
Pembuatan kurva standar di mana hubungan antara konsentrasi
larutan merkuri (Hg?*) terhadap absorbansi menghasilkan persamaan
regresi linier (persamaan 3.1).
y = ax (3.1)

dimana y adalah absorbansi (A) dan x adalah konsentrasi sampel
yang terukur. Nilai a dapat ditentukan dengan persamaan 3.2.

a = Zi=1 Wi (3.2)

ZiL, X2

Sedangkan koefisien korelasi R dari persamaan regresi
dapat ditentukan melalui persamaan 3.3.
Z?:lxiYi (33

R*=
JE e v
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Koefisien korelasi digunakan untuk menyatakan ketepatan rata-rata
semua titik koordinat pada kurva standar terhadap garis linier yang
diperoleh dari persamaan regresi. Syarat koefien korelasi dapat
diterima adalah 0,999 < R* < 1.

3.5.2 Perhitungan Standar Deviasi

Standar deviasi dan standar deviasi relatif digunakan untuk
mengetahui ketelitian dari hasil data-data absorbansi larutan sampel
yang telah diperoleh melalui persamaan 3.4 dan 3.5.

SD= \/ﬁ Yr.(xi— X2 (3.4)

%RSD == x 100% (3.5)

Keterangan :
SD = standar deviasi
RSD = standar deviasi relatif

N = pengulangan yang dilakukan
X = rata-rata konsentrasi terukur (mg L™)
Xi = konsentrasi terukur yang diperoleh (mg L™)

%RSD merupakan batas-batas yang masih dapat diterima
ketelitiannya. Tingkat ketelitiannya terdiri dari :

RSD < 1% : sangat teliti

1% <RSD < 2% : teliti

2% < RSD < 5% : ketelitian sedang

RSD > 5% - ketelitian rendah

3.5.3 Perhitungan Akurasi

Akurasi  merupakan suatu prosedur analisis yang
menggambarkan kedekatan antara nilai sebenarnya dengan nilai hasil
pengukuran. Akurasi dilakukan untuk mengetahui ketepatan suatu
metode yang dilakukan dalam penelitian. Akurasi dirumuskan
melalui persamaan 3.6.

%Akurasi = 100% - (M X 100%) (3.6)

Xsesungguhnya
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3.5.4  Perhitungan Uji-t

Uji-t dilakukan untuk mengetahui apakah hasil pengukuran
sampel dengan dua metode yang berbeda memberikan hasil yang
tidak berbeda nyata. Uji-t dapat dirumuskan melalui persamaan 3.7.

1:hi'[ung = M (37)

sp? SD3
(_1)+ <_2>
njg np

Keterangan :
X1 = rata-rata konsentrasi merkuri metode spektrofotometri
serapan atom (SSA)

Xy = rata-rata konsentrasi merkuri metode tes kit

SD; = standar deviasi metode spektrofotometri serapan atom
(SSA)

SD, = standar deviasi metode tes kit

n = jumlah pengulangan

Hasil dari thwng dibandingkan dengan tuae dengan tingkat
kepercayaan tertentu dan derajat kebebasan df = n-1. Syarat uji-t jika
thiung > tiaver Maka hasil pengukuran beda nyata. Syarat uji-t yang lain
jika thiwng < twe Maka hasil pengukuran tidak berbeda secara
signifikan dengan tingkat kepercayaan 95%.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pembuatan tes kit merkuri yang menggunakan ditizon sebagai
senyawa pengkompleks didasarkan pada pembentukan kompleks
merkuri (1) ditizonat. Identifikasi kompleks merkuri (I1) ditizonat
berwarna jingga dapat terlihat pada membran PTFE yang bersifat
hidrofobik. Oleh karena itu, tes kit merkuri berupa stik dililitkan
membran PTFE untuk analisis merkuri.

Metode tes kit merkuri pada penelitian ini diaplikasikan pada
kosmetik. Namun, dalam pengaplikasikan tes kit merkuri diperlukan
beberapa pengujian yaitu uji selektivitas dan uji validitas. Uji
selektivitas yang dilakukan untuk mengetahui pengaruh kation logam
Cu®, Co*, Cd*, dan Zn*. Kation logam tersebut merupakan
matriks dalam kosmetik sehingga diharapkan metode tes kit merkuri
dapat selektif terhadap kation logam Cu®*, Co®*, Cd**, dan Zn?*. Pada
uji validitas tes kit merkuri menggunakan sampel sintetik merkuri
dan sampel kosmetik. Hasil konsentrasi pada tes kit dibandingkan
dengan metode standar yaitu dengan spektrofotometri serapan atom
(SSA). Hasil validasi yang baik adalah metode tes kit tidak berbeda
nyata dengan metode standar spektrofotometri serapan atom (SSA)
melalui uji-t dimana thiwng < twe, Nilai akurasi tinggi, dan nilai
ketelitian melalui RSD rendah.

4.1 Pembuatan Komparator Warna (Colour Chart) Tes Kit

Merkuri

Komparator warna tes kit merkuri dibuat sebagai alat bantu
untuk menentukan konsentrasi merkuri. Komparator warna
digunakan sebagai pembanding untuk menentukan konsenrasi
merkuri dalam sampel, di mana intensitas warna sebanding dengan
konsentrasi merkuri. Warna yang terbentuk pada hasil analisa sampel
menggunakan tes kit merkuri dicocokkan dengan komparator warna
sehingga dapat diketahui konsentrasi merkuri dalam sampel tersebut.
Selain pengamatan melalui warna, juga dilakukan pengamatan
dengan membandingkan nilai RGB dari sampel dengan RGB dari
Colour Chart tes kit merkuri.
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Pembuatan komparator warna tes kit merkuri dilakukan
dengan membuat variasi konsentrasi merkuri yaitu 1-10 mg L™
Konsnetrasi tersebut dipilih karena intensitas warna yang dihasilkan
dapat dibedakan. Berikut merupakan hasil dari Colour Chart tes kit
merkuri yang ditunjukkan pada Gambar 4.1

012345678910mi|_'1

R:A8 R:22 R:43 R:92 R:94 R:86 R:A57 R:160 R:A76 R:178 R:A78
G:8 G:80 G:78 G:74 G:76 G:78 G:68 G:al G:42 G:42 G:42
B:390 B:92 B:77 B:72 B74 B76 B:728 B:30 B:40 B:40 B: 38
Gambar 4.1 Komparator warna (colour chart) tes kit merkuri

Berdasarkan Gambar 4.1 terlihat bahwa semakin besar
konsentrasi merkuri maka nilai intensitas warna merah (R) pada
RGB mulai meningkat sehingga warna yang dihasilkan semakin
merah. Berdasarkan komparator tersebut, perbedaan warna yang
menunjukkan perbedaan konsentrasi mulai dari 1-10 mg L™. Oleh
karena itu, komparator tersebut dapat digunakan sebagai pembanding
untuk mengetahui konsentrasi merkuri dalam sampel menggunakan
tes kit merkuri.

4.2 Uji Selektivitas Terhadap Kation Pengganggu (Cd®*, Cu®",

Co*, dan Zn?")

Uji selektivitas tes kit merkuri dilakukan untuk mengetahui
selektivitas tes kit merkuri terhadap kation pengganggu Cu?*, Co*,
Cd*, dan Zn*. Pada studi ini dilakukan penambahan ion logam
asing vyaitu Cu®, Co*, Cd*, dan Zn®" yang didasarkan pada
keberadaan kation logam dalam kosmetik. Pada uji selektivitas
terhadap ion logam asing digunakan konsentrasi merkuri 6 mg L™
karena konsentrasi tersebut terdapat perubahan warna kompleks
Hg(I1)-DTZ yang signifikan sehingga mudah diamati dari perubahan
intensitas warna melalui nilai RGB dan perubahan absorbansi.
Penentuan pengaruh ion logam asing pada pengukuran konsentrasi
merkuri dilakukan dengan menambahkan masing-masing ion logam
asing Cu*, Co?*, Cd*, dan Zn*" dengan konsentrasi 6 mg L™*, 12 mg
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L™, 18 mg L™, dan 60 mg L™ ke dalam larutan campuran merkuri
dengan konsentrasi 6 mg L™.

Uji selektivitas tes kit merkuri ini dilakukan dengan 2 metode.
Metode pertama yaitu uji selektivitas dengan mengamati perubahan
warna pada tes kit merkuri dan diukur nilai RGB. Metode kedua
yaitu menggunakan spektrofotometri visible pada panjang
gelombang maksimum 490 nm.

4.2.1 Pengaruh lon Cu**

Pengaruh penambahan ion Cu?** dengan konsentrasi 6-60 mg
L? pada metode tes kit yang ditunjukkan pada Gambar 4.2 serta
kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Cu?* terhadap nilai
RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ ditunjukkan pada Gambar 4.3.
Selain itu, pengaruh ion Cu®* dengan konsentrasi 6-60 mg L™
terhadap absorbansi  kompleks Hg(ll)-DTZ pada metode
spektrofotometri visible ditunjukkan pada Gambar 4.4.

[Cu™] 60 mglL*

0 6 12 18
R:16E  R:164  R:IG4  R:I62 R:120
Nilai RGB: .1l GA0b G:104 G398 G:T3
B:a8  B:6l B: 52 B4  B:66

Gambar 4.2 Pengaruh penambahan ion Cu®* terhadap nilai RGB
senyawa kompleks Hg(11)-DTZ

Warna tes kit
merkuri :

Berdasarkan Gambar 4.2, pengaruh ion Cu?" pada konsentrasi
6-18 mg L™ tidak terjadi perubahan warna yang signifikan.
Sedangkan pada konsentrasi 60 mg L™ terjadi perubahan warna yang
signifikan. Dari hasil tersebut, metode tes kit merkuri cukup selektif
terhadap ion Cu®* pada konsentrasi 6-18 mg L™ Namun, kurang
selektif pada konsentrasi 60 mg L™

Berdasarkan nilai Kst, kompleks tembaga (I1) ditizonat lebih
rendah yaitu 5,4 x 10° dibandingkan kompleks merkuri (11) ditizonat
yaitu 55 x 10° Oleh karena itu, seharusnya ion Cu®* tidak
mengganggu kinerja tes kit merkuri. Namun, jika ditinjau dari pH
pembentukan kompleks tembaga (IlI) ditizonat yaitu pada pH 3,

31



sedangkan pH pembentukan kompleks merkuri (II) ditizonat yaitu
pada pH 1 serta uji selektivitas dilakukan pada pH 1 maka jika
kompleks tembaga (Il) ditizonat pada konsentrasi rendah kurang
stabil. Tetapi jika kompleks tembaga (1) ditizonat pada konsentrasi
tinggi dapat mengalami pembentukan kompleks yang cukup stabil.
Oleh karena itu, ion Cu®* pada konsentrasi 6-18 mg L™ tidak
mengganggu kinerja tes kit merkuri. Namun, ion Cu®* pada
konsentrasi 60 mg L™ mengalami interferensi negatif yang
ditunjukkan dari hasil nilai RGB dan nilai absorbansi.

200
§ 150 — —O
o
E 50 A -a-G
0 T T T T )
0 6 12 18 60 B
Konsentrasi lon Cu?* (mg L)

Gambar 4.3 Kurva hubungan pengaruh penambahn ion asing Cu®*
terhadap nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ

0,6

2
S04
2
o
302
<

0

0 20 40 60 80
Konsentrasi lon Asing Cu?* (mg L)

Gambar 4.4 Kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Cu“*
terhadap absorbansi senyawa kompleks Hg(I1)-DTZ

Hal ini ditunjang dari nilai RGB pada Gambar 4.3 yang tidak
berbeda nyata pada konsentrasi 6-18 mg L™ tetapi mengalami
penurunan intensitas RGB pada konsentrasi 60 mg L™. Selain itu,
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hasil uji selektivitas terhadap ion Cu®* juga ditunjang dari nilai
absorbansi yang dihasilkan dari pengukuran menggunakan
spektrofotometri visible pada Gambar 4.4. Hasil dari pengukuran
spektrofotmetri visible menunjukkan nilai absorbansi yang tidak
berbeda nyata pada konsentrasi 6-18 mg L™ tetapi mengalami
penurunan absorbansi pada konsentrasi 60 mg L™.

4.2.2 Pengaruh lon Co**

Pengaruh penambahan ion Co®* dengan konsentrasi 6-60 mg
L? pada metode tes kit yang ditunjukkan pada Gambar 4.5 serta
kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Co?* terhadap nilai
RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ ditunjukkan pada Gambar 4.6.
Selain itu, pengaruh ion Co** dengan konsentrasi 6-60 mg L™
terhadap absorbansi  kompleks Hg(ll)-DTZ pada metode
spektrofotometri visible ditunjukkan pada Gambar 4.7.

60 mglL™’

merkuri :

R:66  R:16a  R:B4  R:162  R:140

NilaiRGB: Gl b: 114 G103 G108 G104

B:o8  B:97 B: 46 B:o8  B:102

Gambar 4.5 Pengaruh penambahan ion Co°* terhadap nilai RGB
senyawa kompleks Hg(11)-DTZ

Berdasarkan Gambar 4.5, pengaruh ion Co*" pada konsentrasi
6-18 mg L™ tidak terjadi perubahan warna yang signifikan.
Sedangkan pada konsentrasi 60 mg L™ terjadi perubahan warna yang
signifikan. Dari hasil tersebut, metode tes kit merkuri cukup selektif
terhadap ion Co®* pada konsentrasi 6-18 mg L™ Namun, kurang
selektif pada konsentrasi 60 mg L™

Berdasarkan nilai Kst, kompleks kobalt (1) ditizonat lebih
rendah yaitu 5,0 x 10° dibandingkan kompleks merkuri (11) ditizonat
yaitu 55 x 10° Oleh karena itu, seharusnya ion Co®* tidak
mengganggu kinerja tes kit merkuri. Namun, jika ditinjau dari pH
pembentukan kompleks kobalt (I1) ditizonat yaitu pada pH 3,
sedangkan pH pembentukan kompleks merkuri (I1) ditizonat yaitu
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pada pH 1 serta uji selektivitas dilakukan pada pH 1 maka jika
kompleks kobalt (I1) ditizonat pada konsentrasi rendah kurang stabil.
Tetapi jika kompleks kobalt (I1) ditizonat pada konsentrasi tinggi
dapat mengalami pembentukan kompleks yang cukup stabil. Oleh
karena itu, ion Co”* pada konsentrasi 6-18 mg L™ tidak mengganggu
kinerja tes kit merkuri. Namun, ion Co®* pada konsentrasi 60 mg L™
mengalami interferensi negatif yang ditunjukkan dari hasil nilai RGB
dan nilai absorbansi.

200
8 150 s e
£ 100 —a—g ?ﬂ— —o—R
£ 50 i A —f— -G
O T T T T 1
0 6 12 18 60 B
Konsentrasi lon Co?* (mg L1)

Gambar 4.6 Kurva hubungan pengaruh penambahn ion asing Co**
terhadap nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ
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Gambar 4.7 Kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Co**
terhadap absorbansi senyawa kompleks Hg(I1)-DTZ

Hal ini ditunjang dari nilai RGB pada Gambar 4.6 yang tidak
berbeda nyata pada konsentrasi 6-18 mg L™ tetapi mengalami
penurunan intensitas RGB pada konsentrasi 60 mg L™. Selain itu,
hasil uji selektivitas terhadap ion Co*" juga ditunjang dari nilai
absorbansi yang dihasilkan dari pengukuran menggunakan
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spektrofotometri visible pada Gambar 4.7. Hasil dari pengukuran
spektrofotmetri visible menunjukkan nilai absorbansi yang tidak
berbeda nyata pada konsentrasi 6-18 mg L™ tetapi mengalami
penurunan absorbansi pada konsentrasi 60 mg L™.

4.2.3 Pengaruh lon Cd**

Pengaruh penambahan ion Cd** dengan konsentrasi 6-60
mg.L™ pada metode tes kit yang ditunjukkan pada Gambar 4.8 serta
kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Cd** terhadap nilai
RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ ditunjukkan pada Gambar 4.9.
Selain itu, pengaruh ion Cd** dengan konsentrasi 6-60 mg.L™
terhadap absorbansi  kompleks Hg(ll)-DTZ pada metode
spektrofotometri visible ditunjukkan pada Gambar 4.10.

[Cd] 60 mglL™”

merkuri :

R:A66 R:16a  R:IBa R:164  R:163
NilaiRGB:  G:lif G: 112 G:I08 G108 GO

B:o8 BG4 B: 58 B: o8 B: 63
Gambar 4.8 Pengaruh penambahan ion Cd”* terhadap nilai RGB
senyawa kompleks Hg(11)-DTZ

Berdasarkan Gambar 4.8, pengaruh ion Cd** pada konsentrasi
6-60 mg L™ tidak terjadi perubahan warna yang signifikan. Dari hasil
tersebut, metode tes kit merkuri cukup selektif terhadap ion Cd**
pada konsentrasi 6-60 mg L™.

Berdasarkan nilai Kst, kompleks kadmium (Il) ditizonat lebih
rendah yaitu 1,4 x 10° dibandingkan kompleks merkuri (11) ditizonat
yaitu 55 x 10° Oleh karena itu, seharusnya ion Cd** tidak
mengganggu kinerja tes kit merkuri. Namun, jika ditinjau dari pH
pembentukan kompleks kadmium (ll) ditizonat yaitu pada pH 3,
sedangkan pH pembentukan kompleks merkuri (Il) ditizonat yaitu
pada pH 1 serta uji selektivitas dilakukan pada pH 1 maka
pembentukan kompleks kadmium (Il) ditizonat kurang stabil
sehingga tidak mengganggu kinerja tes kit merkuri.
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Hal ini ditunjang dari nilai RGB pada Gambar 4.9 yang tidak
berbeda nyata pada konsentrasi 6-60 mg L™. Selain itu, hasil uji
selektivitas terhadap ion Cd** juga ditunjang dari nilai absorbansi
yang dihasilkan dari pengukuran menggunakan spektrofotometri
visible pada Gambar 4.10. Hasil dari pengukuran spektrofotmetri
visible menunjukkan nilai absorbansi yang tidak berbeda nyata pada
konsentrasi 6-60 mg L™.

200
& 150 © < © o—0
S 100 - B————=n a——a = o
£ At & A
£ >0 -G
0 T T T T 1 B
0 6 12 18 60 =
Konsentrasi lon Cd?* (mg L)

Gambar 4.9 Kurva hubungan pengaruh penambahn ion asing Cd**
terhadap nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ
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Gambar 4.10 Kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Cd®*
terhadap absorbansi senyawa kompleks Hg(I1)-DTZ

4.2.4 Pengaruh lon Zn*

Pengaruh penambahan ion Zn®** dengan konsentrasi 6-60
mg.L™ pada metode tes kit yang ditunjukkan pada Gambar 4.11 serta
kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Zn*" terhadap nilai
RGB senyawa kompleks Hg(ll)-DTZ ditunjukkan pada Gambar
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4.12. Selain itu, pengaruh ion Zn** dengan konsentrasi 6-60 mg.L™*
terhadap absorbansi  kompleks Hg(l)-DTZ pada metode
spektrofotometri visible ditunjukkan pada Gambar 4.13.

[Zn*] 60 mgL®

merkuri :

R: 16E R: 1GE R:168  R:1B3 R8O
NilaiRGB:  [:1ll G: 115 G0 G:lig G: 36
B: 08 B: 68 B:70  B:E9 B: 10

Gambar 4.11 Pengaruh penambahan ion Zn** terhadap nilai RGB
senyawa kompleks Hg(I1)-DTZ

Berdasarkan Gambar 4.11, pengaruh ion Zn?" pada konsentrasi
6-18 mg L* tidak terjadi perubahan warna yang signifikan.
Sedangkan pada konsentrasi 60 mg L™ terjadi perubahan warna yang
signifikan. Dari hasil tersebut, metode tes kit merkuri cukup selektif
terhadap ion Zn*" pada konsentrasi 6-18 mg L™ Namun, kurang
selektif pada konsentrasi 60 mg L™.

Berdasarkan nilai Kst, kompleks seng (Il) ditizonat lebih
rendah yaitu 5,8 x 10° dibandingkan kompleks merkuri (11) ditizonat
yaitu 5,5 x 10° Oleh karena itu, seharusnya ion Zn* mengganggu
Kkinerja tes kit merkuri. Namun, jika ditinjau dari pH pembentukan
kompleks seng (Il) ditizonat yaitu pada pH 3, sedangkan pH
pembentukan kompleks merkuri (I1) ditizonat yaitu pada pH 1 serta
uji selektivitas dilakukan pada pH 1 maka jika kompleks seng (1)
ditizonat pada konsentrasi rendah kurang stabil. Tetapi jika kompleks
seng (I) ditizonat pada konsentrasi tinggi dapat mengalami
pembentukan kompleks yang cukup stabil. Oleh karena itu, ion Zn*
pada konsentrasi 6-18 mg L™ tidak mengganggu kinerja tes kit
merkuri. Namun, ion Zn* pada konsentrasi 60 mg L™ mengalami
interferensi positif yang ditunjukkan dari hasil nilai RGB dan nilai
absorbansi.

Hal ini ditunjang dari nilai RGB pada Gambar 4.12 yang tidak
berbeda nyata pada konsentrasi 6-18 mg L™* tetapi mengalami
kenaikan intensitas RGB pada konsentrasi 60 mg L™. Selain itu, hasil
uji selektivitas terhadap ion Zn** juga ditunjang dari nilai absorbansi
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yang dihasilkan dari pengukuran menggunakan spektrofotometri
visible pada Gambar 4.13. Hasil dari pengukuran spektrofotmetri
visible menunjukkan nilai absorbansi yang tidak berbeda nyata pada
konsentrasi 6-18 mg L™ tetapi mengalami kenaikan absorbansi pada
konsentrasi 60 mg L™.

200
@ 150 @ ——o—o—°
£ 50 -G
0 ; . : . . —a—B
0 6 12 18 60

Konsentrasi lon Zn2* (mg L1)

Gambar 4.12 Kurva hubungan pengaruh penambahn ion asing Zn**
terhadap nilai RGB senyawa kompleks Hg(11)-DTZ
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Gambar 4.13 Kurva hubungan pengaruh penambahan ion asing Zn**
terhadap absorbansi senyawa kompleks Hg(I1)-DTZ
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4.3 Uji Validasi
4.3.1 Metode Tes Kit Merkuri

Aplikasi tes kit merkuri pada sampel sintetik dan sampel
kosmetik. Warna dari hasil analisis merkuri pada sampel sintetik
dicocokkan dengan komparator warna yang ditunjukkan pada Tabel
4.1.

Tabel 4.1 Hasil analisis merkuri pada sampel sintetik menggunakan
tes kit merkuri

Konsentrasi merkuri Hasil Analisis
Ulangan 1 | Ulangan 2 | Ulangan 3
Sampel Komparator : | 4mgL™ [3mgL™ 4mg L™
Sintetik 4
mg L™
R: 94 R: 92 R: 94
G:76 G:.74 G:76
B: 74 B: 72 B: 74
Konsentrasi | 4mgL"' [3mglL™

terukur
Sampel Komparator | 6mgL™
Sintetik 5
mg L™
R: 157 R: 96 R: 96
G: 68 G: 78 G: 78
B: 28 B: 76 B: 76
Sampel

o
3 i
Q@
r
o
o
3 b
@
r
o

Konsentrasi | 6 mg L™
yang terukur

Prosedur sampel kosmetik dilakukan dengan sampel
ditimbang 5 gram dan dilarutkan dengan HNO; 0,1 M dalam labu
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ukur 25 ml hingga tanda batas dan dikocok hingga homogen. Larutan
sampel yang digunakan adalah sebanyak 2 ml dimasukkan dalam
tabung reaksi. Larutan ditizon 0,03% juga dimasukkan ke dalam
tabung reaksi. Tes kit merkuri yang sudah dilapisi membran PTFE
dicelupkan ke dalam tabung yang berisi larutan ditizon 0,03% selama
1 menit dan dilanjutkan dengan dicelupkan ke larutan sampel sambil
dikocok selama + 2 menit hingga terjadi perubahan warna. Warna
pada sampel kosmetik dicocokkan dengan komparator warna yang
ditunjukkan pada Tabel 4.2

Tabel 4.2 Hasil analisis merkuri pada sampel kosmetik
menggunakan tes Kit merkuri

Konsentrasi merkuri Hasil Analisis
Ulangan 1 Ulangan 3
Sampel Komparator : | 9mg L™ 9mg L™
Kosmetik
A
R:178 R: 178
G:42 G: 42
B: 40 B: 40
Konsentrasi | 9mgL"' [10mgL™ |[9mgL™
terukur
Sampel Komparator
Kosmetik B
Sampel
Konsentrasi
yang terukur
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Pada Tabel 4.1 dan Tabel 4.2 menunjukkan hasil analisis
merkuri pada sampel sintetik dan kosmetik menggunakan tes kit
merkuri. Setelah dianalisis menggunakan tes kit merkuri terbentuk
warna jingga yang menandakan adanya merkuri dalam larutan
tersebut. Warna jingga tersebut dicocokkan dengan komparator
warna (colour chart) untuk mengetahui konsentrasi merkuri yang
terdapat dalam kosmetik. Warna yang terbentuk cocok dengan warna
konsentrasi merkuri yang terdapat pada komparator warna.
Kemudian nilai RGB larutan sampel diukur dan dibandingkan
dengan nilai RGB pada komparator warna.

4.3.2 Metode Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Uji validasi tes kit merkuri dilakukan untuk mengetahui
apakah metode tes kit merkuri dapat diterima sebagai metode untuk
penentuan merkuri sehingga dapat digunakan sebagai metode
alternatif. Uji validasi dilakukan dengan membandingkan konsentrasi
merkuri yang terukur pada metode tes kit merkuri dan metode
spektrofotometri serapan atom (SSA). Pada uji ini sampel yang
digunakan berupa sampel sintetik dan kosmetik sebagai target
aplikasi yang ditunjukkan pada Tabel 4.3

Tabel 4.3 Konsentrasi merkuri yang terukur pada tes kit merkuri dan
spektrofotometri serapan atom (SSA)

Konsentrasi Hg (mg L™)
Sampel Sebenarnya Diukur Diukur
(mg L) dengan tes kit | dengan SSA
(mg LY (mg L™
Sampel
Sintetik 4 3,7+057 4.3+0,72
Sampel
Sintetik 5 5,3+0,57 5,8 +0,23
Sampel
Kosmetik A . 9,3+0,57 9,7+0,29
Sampel
Kosmetik B - 7,8%0,57 8,5+0,29

Pada metode spektrofotometri serapan atom (SSA) diperoleh
kurva baku dengan persamaan 0,0002x dengan koefisien korelasi
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sebesar R* = 0,9995. Jika ditinjau dari koefisien korelasi dapat
diterima karena sudah memenuhi syarat yakni 0,999 < R* < 1. Hasil
analisis merkuri ditunjukkan pada Tabel 4.3 yang menggunakan
sampel sintetik dan sampel kosmetik. Dari hasil analisis merkuri
pada metode tes kit dan spektrofotometri serapan atom (SSA), nilai
SD vyang dihasilkan cukup rendah sehingga kesalahan dalam
penelitian juga cukup rendah.

Hasil akurasi dari sampel sintetik untuk metode tes kit dan
spektrofotometri serapan atom (SSA) cukup tinggi yang ditunjukkan
pada Tabel 4.4. Pada metode tes kit menggunakan sampel sintetik 4
mg L™, %akurasi sebesar 91,7% dengan SD sebesar 0,57 dan RSD
sebesar 15,5%. Sedangkan pada sampel sintetik 5 mg L™ metode tes
kit, %akurasi sebesar 93,3% dengan SD sebesar 0,57 dan RSD
sebesar 10,6%. Dari hasil tersebut menunjukkan bahwa tes kit
merkuri menghasilkan akurasi dan RSD yang cukup tinggi serta nilai
SD yang rendah. Berdasarkan hasil tersebut, metode tes kit merkuri
dapat digunakan sebagai metode alternatif dalam analisis merkuri
dalam kosmetik.

Tabel 4.4 Hasil akurasi dari metode tes kit dan spektrofotometri
serapan atom (SSA)

Sampel Sintetis Hg Akurasi Metode (%)
(mg LY Tes Kit (%) | SSA (%)
4 91,7 +0,57 92,5+0,72
5 93,3 +0,57 84,7 +0,23

Hasil validasi dari kedua metode tersebut, untuk mengetahui
apakah kedua metode tersebut memiliki perbedaan yang nyata atau
tidak maka dilakukan uji-t. Hasil uji-t menunjukkan bahwa thiwng
pada sampel sintetik 4 mg L™ sebesar 1,13. Pada sampel sintetik 5
mg LY, thiung SEDESar 1,4. Pada sampel kosmetik A, thitung Sebesar 1,08
Pada sampel kosmetik B, thiwng Sebesar 2,7. Nilai tersebut lebih kecil
dibandingkan dengan nilai ty,e (df = 4, 95%) sebesar 2,78. Hal
tersebut menunjukkan bahwa hasil analisis menggunakan metode tes
kit merkuri dan metode spektrofotometri serapan atom (SSA)
memberikan nilai yang tidak berbeda nyata, sesuai hasil uji-t dengan
derajat kepercayaan 95% di mana harga thiwng < twne. Selain itu,
metode tes kit merkuri memberikan persen akurasi yang cukup tinggi
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dan nilai SD yang cukup rendah. Berdasarkan hasil tersebut, metode
tes kit merkuri dapat digunakan sebagai metode alternatif dalam
analisis merkuri dalam kosmetik.
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BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

51 Kesimpulan

Penelitian Uji Selektivitas Tes Kit Merkuri terhadap Kation
Logam Cu?*, Co*, Cd**, dan Zn** serta Uji Validitas Menggunakan
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) dapat ditarik kesimpulan
bahwa :

1. Metode tes kit merkuri cukup selektif terhadap kation
logam Cu®*, Co**, dan Zn*" pada konsentrasi 6-18 mg L™
serta ion Cd”* pada konsentrasi 6-60 mg L™ yang
ditunjukkan tidak adanya perubahan warna yang signifikan
pada tes kit merkuri.

2. Metode tes kit merkuri cukup akurat yang ditunjukkan dari
hasil uji-t yang tidak berbeda nyata dengan metode standar
menggunakan spektrofotometri serapan atom (SSA) karena
hasil thiung < twper. Selain itu, metode tes kit merkuri
memiliki %akurasi yang cukup tinggi yaitu pada sampel
sintetik 4 mg L™ sebesar 91,7% dengan SD sebesar 0,57
dan RSD sebesar 15,5%. Pada sampel sintetik 5 mg L™
sebesar 93,3% dengan SD sebesar 0,57 dan RSD sebesar
10,6%.

5.2 Saran

Penelitian tentang tes kit merkuri lebih dikembangkan dalam
bentuk paper based agar mudah diaplikasikan untuk masyarakat.
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LAMPIRAN

Lampiran A. Tahapan Kerja
A.1 Diagram Alir Penelitian

Pengumpulan Alat dan Bahan
'
Pembuatan Lanutan

'

Preparasilantan | | Preparasilarutanstok || Preparasi Preparasi metkuni
ditizon 0,03% merkun 100 ppm || HNO; 0,1 M || dansampelkosmetik

Preparasilarutan stok Cu, || Preparasilanutan campuran merkuri | Preparasi lanutan
Cd, Co, dan Zn 100 ppm dengan Cu, Cd, Co, danZn metkm 1-10 ppm

:

Ujiketahanan bahan tes kit

l

Uji waktu penryimpanan ditizon

'

Ujt selektivitas pengaruh on asing

A

Uji validitas sampel merkum dan kosmetik menggunakan tes kit

l

Ut vahditas sampel merkum dan kosmetik menggunakan 534
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Lampiran B. Perhitungan Pembuatan Larutan
B.1 Larutan Merkuri
B.1.1 Larutan Induk Merkuri 100 ppm

Larutan induk merkuri 100 ppm dibuat dari padatan
HgCl, dengan massa sesuai perhitungan berikut :

- Massa (mg)
Kadar (ppm) = 4 e
100 M8 - Massa Hg (I)
L 0,1L

Massa Hg(ll) = 10 mg = 0,01 gram
Massa HgCl, yang diperlukan

_ MrHgCl,
Massa HgCl, = ~arHg

= Z7L68/mol y (3 91 gram = 0,0135 gram

200,6 g/mol

x massa Hg**

B.1.2 Larutan Standar Merkuri
Larutan standar merkuri dengan konsentrasi 1 — 10 ppm
dapat dibuat dari pengenceran larutan induk merkuri dengan
perhitungan sebagai berikut :
Vi X Cl =V, X Cg
Di mana :
V1 = Volume larutan induk merkuri (ml)
C, = Konsentrasi larutan induk merkuri (ppm)
V, = Volume larutan total standar merkuri setelah
pengenceran
C, = Konsentrasi larutan akhir merkuri (ppm)

Larutan merkuri dengan konsentrasi 1 — 10 ppm dapat
dibuat dari volume larutan induk merkuri yang dipipet. Berikut
merupakan volume larutan merkuri untuk membuat larutan merkuri
1-10 ppm.
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Tabel B.1 Pengenceran larutan merkuri konsentrasi 1-10 ppm

No. C: (ppm) V1 (ml) C, (ppm) V, (ml)
1. 100 0,25 1 25
2. 100 0,5 2 25
3. 100 0,75 3 25
4. 100 1 4 25
5, 100 1,25 5 25
6. 100 15 6 25
7. 100 1,75 7 25
8. 100 2 8 25
9. 100 2,25 9 25
10. 100 2,5 10 25

B.2 Larutan HNO;
Larutan asam nitrat dibuat dari larutan asam nitrat pekat yakni
65%. Berikut merupakan perhitungan konsentrasi larutan asam nitrat

pekat :
10xpx%
M=———
Mr
10x 1,532 2-x 65%
— ml

63,1 -
mol

=156 M

Konsentrasi larutan asam nitrat yang digunakan yaitu 0,1 M.
Oleh sebab itu, diperlukan larutan stok asam nitrat 5 M dari
pengenceran larutan asam nitrat pekat dengan perhitungan sebagai
berikut :

ViXxCi=V,xCsy

Di mana :

V1 = Volume larutan asam nitrat pekat (ml)

C, = Konsentrasi larutan asam nitrat pekat (M)

V, = Volume larutan total asam nitrat setelah pengenceran

C, = Konsentrasi larutan akhir asam nitrat (M)

Berikut merupakan volume yang dibutuhkan larutan asam nitrat
pekat untuk pengenceran :
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Tabel B.2 Pengenceran larutan asam nitrat

1. 15,6 32 5 100
2. 5 2 0,1 100

B.3 Larutan Ditizon 0,01% (b/v)

Kadar ditizon (% biv) = VMOffSTi((gﬁ)

0.03% _ Massa (g)
! 0,1L

Massa ditizon yang dibutuhkan = 0,03 gram

B.4 Larutan Kation Logam Pengganggu
B.4.1 Larutan lon Induk Cd (I1) 100 ppm

Larutan induk Cd (1) 100 ppm dibuat dari padatan CdCO;
dengan massa sebagai berikut :

— Massa (mg)
Kadar (ppm) = Volume (L)
mg _ Massa a0
100 L 01L

Massa Cd (11) = 10 mg = 0,01 gram

Massa CdCOs; yang diperlukan :

Mr CdCO
Massa CdCO; = rAr - X massa Ed

Massa CdCO; = % x 0,01 gram = 0,015 gram

B.4.2 Larutan lon Induk Cu (11) 100 ppm
Larutan induk Cu (11) 100 ppm dibuat dari padatan CuSQO,
dengan massa sebagai berikut :

— Massa (mg)
Kadar (ppm) = 70"
10p ™ = Massa cuD
L 0,1L

Massa Cu (II) = 10 mg = 0,01 gram
Massa CuSQ, yang diperlukan :

Mr CuS4
Massa CuSO, = ;r gd X massa Cu®*

Massa CuSO, = 2228/m0l y 4 01 gram = 0,025 gram

64 g/mol
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B.4.3 Larutan lon Induk Co (11) 100 ppm
Larutan induk Co (II) 100 ppm dibuat dari padatan CoCl,
dengan massa sebagai berikut :

_ Massa (mg)
Kadar (ppm) = o)
100 8 — Massa Co D
L 0,1L

Massa Co (II) = 10 mg = 0,01 gram
Massa CoCl, yang diperlukan :

Massa CoCl, = X2°Cz 3 imasea Co?*
Ar Co |
Massa CoCl, = 2228/m00y g 07 gram = 0,022 gram

58,9 g/mol

B.4.4 Larutan lon Induk Zn (11) 100 ppm
Larutan induk Zn (1) 100 ppm dibuat dari padatan ZnSO,
dengan massa sebagai berikut :

— Massa (mg)
Kadar (ppm) = -
mg _ Massa zn (I
100 L 0,1L

Massa Zn (1) = 10 mg = 0,01 gram
Massa ZnSO, yang diperlukan :

Mr ZnSO
Massa ZnSO, = ———=% x massa Zn>"

" ArZn

161,4 1
Massa ZnSO, = 262 &/mol
65,4 g/mol

x 0,01 gram = 0,025 gram
B.4.5 Larutan Campuran
Larutan campuran yang digunakan berupa larutan merkuri dan

larutan kation yakni ion Cd?*, Co*, Cu®*, dan Zn?* pada uji
selektivitas tes kit merkuri. Perbandingan konsentrasi antara merkuri
dengan ion logam yang mengganggu yaitu 1:1 (6 ppm : 6 ppm), 1:2
(6 ppm : 12 ppm), 1:3 (6 ppm : 18 ppm), dan 1:10 (6 ppm : 60 ppm).
Berikut merupakan perhitungan pengenceran larutan campuran :

ViXxCi=V,xCsy

Di mana :

V1 = Volume larutan induk (ml)

C, = Konsentrasi larutan induk (M)

V, = Volume larutan total setelah pengenceran

C, = Konsentrasi larutan akhir (M)
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Berikut merupakan volume yang dibutuhkan larutan induk
untuk pengenceran :

Tabel B.3 Pengenceran larutan induk

No VHg 100 CHg VLogam CLogam VPengenceran
ppm (ml) | Pengenceran Pengganggu | Pengganggu (ml)
(ppm) 100 (ppm)
ppm
(ml)
1. 1,5 6 0 0 25
2. | 15 6 15 6 25
3. 15 6 3 12 25
. 15 6 45 18 25
5. 15 6 15 60 25
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Lampiran C. Data Hasil Pengujian
C.1 Nilai RGB Pada Komparator Warna Tes Kit Merkuri
Tabel C.1 Nilai RGB komparator warna tes kit merkuri

[Hg] yang terukur (ppm) R G B
0 18 81 90
1 22 80 92
2 45 78 77
3 92 74 72
4 94 76 74
5 96 78 76
6 157 68 28
7 160 57 30
8 176 42 45
9 178 42 40

10 179 42 38

C.2 Data Pengukuran Panjang Gelombang Maksimum

Hil

i
i :
10/02/2018  10:04:59 AM

i :
! i;’:ectrur.: Peak Pick Reppn

1R ' i

iData Set: Storage 100267 - E 12018\dew\p. maks spe
i i BN EAR!

Ik R

0.600 = B onas e S SOSRNE:

57 0500

RPN Y, S mrorrs v mrme-ac i ST SR
500.00 600.00 700.00 800.00
am
e U TN N S S S Wt S W S—
600.00 700.00 800.00
nm
Enabied 2 - S
B . PV |[Wavelengtn Abs. Description
- A U Ll o s S o o
] ®_ | 4900, _ 0515,
5 o | 747.50 0000 T
3] _© | 49850, 0503

Gambar C.1 Panjang gelombang maksimum Hg(ll)-ditizonat
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C.3 Kurva Standar Larutan Merkuri Metode Spektrofotometri
Visible

0,8
206 %
3
5 0,4
2 y =0,0616x
< 02 R?=0,9958
0 T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12
Konsentrasi Hg?* (mg L)

Gambar C.1 Kurva standar merkuri menggunakan spektrfofotometri

visible

Tabel C.2 Data absorbansi larutan standar merkuri menggunakan

Spektrofotometri visible

Konsentrasi (ppm)

Absorbansi

0

0

0,063

0,123

0,195

0,238

0,344

0,374

0,422

0,484

OO |NO OB WN| -

0,553

[EEN
o

0,610
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C.4 Uji Selektivitas lon Cu**, Co*, Cd**, dan Zn*" terhadap

Kinerja Tes Kit Merkuri
C.4.1 Uji Selektivitas lon Cu®*

A. Metode Spektrofotometri Visible
Tabel C.3 Hasil pengaruh Cu® pada pengukuran Kkonsentrasi
merkuri metode spektrofotometri visible

- 2+ [Ho™]
fg:ls Eg;m)] Absorbansi terukur SD  %RSD %Akurasi

(ppm)

0 0,374 6,07 98,81

0 0,375 6,08 0,02 0,55 98,54

0 0,378 6,14 97,73

6 0,369 5,99 99,84

6 0,370 6,00 0,02 0,26 99,89

6 0,371 6,02 99,62

12 0,367 5,96 99,30

[Cu*] 12 0,366 5,94 0,02 0,27 99,03

12 0,365 5,93 98,76

18 0,360 5,84 97,40

18 0,365 5,93 0,05 0,79 98,76

18 0,365 5,93 98,76

60 0,232 3,77 62,77

60 0,233 3,78 0,02 0,43 63,04

60 0,234 3,79 63,31

B. Metode Tes Kit

Tabel C.4 Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Cu®*

Rasio Hg"* : Cu* R G B
1:0 166 111 58
1:1 164 105 61
1:2 164 104 52
1:3 162 98 48
1:10 120 73 66
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C.4.2 Uji Selektivitas lon Co*

A. Metode Spektrofotometri Visible

Tabel C.5 Hasil pengaruh Co® pada pengukuran Kkonsentrasi
merkuri metode spektrofotmetri visible

2+

Jenis  [CO™] Apcorpansi tg;'l?ku]r SD %RSD %Akurasi
lon (ppm) (ppm)

0 0374 6,07 98,81

0 0375 609 003 055 9854

0 0378 6,14 97,73

6 0376 6,10 98,27

6 0375 609 015 015 98,54

6 0375 6,09 98,54

12 0367 596 99,30

[C] 12 0368 597 056 056 99,57

12 0371 6,02 99,62

18 0362 588 97,94

18 0363 589 028 028 9821

18 0364 590 98,48

60 0184 2,99 49,78

60 0185 300 031 031 5005

60 0184 2,99 49,78

B. Metode Tes Kit
Tabel C.6 Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Co*

Rasio Hg** : Co™ R G B
1:0 166 111 58
1:1 165 114 57
1:2 164 103 46
1:3 162 109 59
1:10 140 104 102
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C.4.3 Uji Selektivitas lon Cd**

A. Metode Spektrofotmetri Visible
Tabel C.7 Hasil pengaruh Cd** pada pengukuran Kkonsentrasi
merkuri metode spektrofotmetri visible

2+
fenis [CT  ppsorbansi o SD %RSD  S6Akurasi
0 0,374 6,07 98,81
0 0,375 6,09 0,03 055 08,54
0 0,378 6,14 97,73
6 0,382 6,20 96,64
6 0,382 6,20 0,02 0,30 96,64
6 0,384 6,23 96,10
12 0,389 6,31 94,75
[Cd*] 12 0,389 631 001 015 94,75
12 0,390 6,33 94,48
18 0,394 6,40 93,40
18 0,395 6,41 0,02 025 93,13
18 0,393 6,38 93,67
60 0,398 6,46 92,32
60 0,399 6,48 0,02 0,25 92,05
60 0,400 6,50 91,78
B. Metode Tes Kit
Tabel C.8 Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Cd?*
Rasio Hg** : Cd** R G B
1:0 166 111 58
1:1 165 112 64
1:2 165 108 59
1:3 164 108 59
1:10 163 110 63
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C.4.1 Uji Selektivitas lon Zn**

A. Metode Spektrofotometri Visible

Tabel C.9 Hasil pengaruh Zn* pada pengukuran Kkonsentrasi
merkuri metode spektrofotmetri visible

2+

Jenis (20 o trk SD %RSD 9bAKuras

lon (ppm)

(ppm)

0 0,374 6,07 08,81

0 0,375 6,09 0,03 0,55 98,54

0 0,378 6,14 97,73

6 0,396 6,43 92,86

6 0,394 6,40 0,02 0,39 93,40

6 0,393 6,37 93,67

12 0,399 6,48 92,04

[zn®] 12 0,400 6,49 002 0,25 91,77

12 0,401 6,51 91,50

18 0,411 6,67 88,80

18 0,414 6,72 0,04 061 87,99

18 0,416 6,75 87,45

60 0,484 7,86 69,05

60 0,486 789 0,04 0,52 68,51

60 0,489 7,94 67,70

B. Metode Tes Kit
Tabel C.10 Nilai RGB dari hasil uji selektivitas ion Zn**

Rasio Hg** : Zn** R G B
1:0 166 111 58
1:1 166 115 68
1:2 168 110 70
1:3 169 115 69
1:10 180 96 110
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C5 Kurva Standar Larutan
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Merkuri

Metode

0,012
001 y =0,0002x o
R2=0,9995
0,008

0,006
0,004 /

Absorbansi

0,002 /
0 T

0 20

40

Konsentrasi Merkuri (Hg) (mg L)

60

Gambar C.2 Kurva standar merkuri menggunakan spektrfofotometri

serapan atom (SSA)

Tabel C.11 Data absorbansi larutan standar merkuri menggunakan
spektrofotometri serapan atom (SSA)

Konsentrasi (ppm) Absorbansi
0 0
2 0,0003
10 0,0020
20 0,0043
50 0,0104
C.6 Nilai RGB Sampel Sintetis
Tabel C.12 Nilai RGB pada sampel sintetis
Sampel Sintetik Hg (ppm) R G B
4 94 76 74
4 92 74 72
4 94 76 74
5 157 68 28
5 96 78 76
5 96 78 76
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C.7 Nilai RGB Sampel Kosmetik

Tabel C.13 Nilai RGB pada sampel kosmetik

Sampel Sintetik Hg (ppm) R G B
A 178 45 38
A 179 43 40
A 178 45 38
B 160 58 29
B 177 42 45
B 177 43 47
C.8 Data hasil pengukuran sampel sintetis
A. Metode Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)
Tabel C.14 Hasil Perhitungan Sampel Sintetis menggunakan
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)
Konsentrasi Konsentrasi RSD
Merkuri Abs terukur (x) SD %Akurasi
(%)
(Ppm) (ppm)
4 0,0007 3,5
4 0,0009 4,5 0,72 16,7 92,5
4 0,0010 4,9
5 0,0011 55
5 0,0012 5,9 0,23 40 84,7
5 0,0012 5,9
B. Metode Tes Kit Merkuri
Tabel C.15 Hasil Perhitungan Sampel Sintetis menggunakan
Tes Kit Merkuri
Konsentrasi .
Merkuri terEI?ﬁfiQ)t r(?)sr;m) SD F(Q(ySOI? %Akurasi
(ppm)
4 4
4 3 0,57 155 91,7
4 4
5 6
5 5 0,57 10,6 93,3
5 5
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C.9 Data hasil pengukuran sampel kosmetik

A. Metode Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Tabel C.16 Hasil Perhitungan Sampel Kosmetik menggunakan
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

Sampel Konsentrasi .
Kosmetik Abs terukur (x) SD RSD (%)
(ppm)

A 0,0020 10

A 0,0019 9,5 0,29 3,0

A 0,0019 9,5

B 0,0017 8,5

B 0,0018 9 0,29 3,35

B 0,0017 8,5

B. Metode Tes Kit Merkuri

Tabel C.17 Hasil Perhitungan Sampel Kosmetik menggunakan
tes Kit Merkuri

Sampel Konsentrasi terukur

Kosmetik () (ppm) SR RSD (%)
A 9
A 10 0,57 6,10
A 9
B 7
B 8 0,57 7,43
B 8

C.10 Hasil Uji-t Metode Validasi Tes Kit Merkuri
Tabel C.18 Uji t pada metode validasi tes kit merkuri
Sampel thitung twel  Beda/tidak nyata
Sampel Sintetik 4 ppm 1,13 2,78 Tidak beda nyata
Sampel Sintetik 5 ppm 1,40 2,78 Tidak beda nyata
Sampel Kosmetik A 1,08 2,78 Tidak beda nyata
Sampel Kosmetik B 2,70 2,78 Tidak beda nyata
*tingkat kepercayaan 95%, a = 0,05
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Lampiran D. Perhitungan Data

D.1 Perhitungan Konsentrasi Merkuri yang Terukur Pada
Uji Selektivitas Metode Spektrofotometri Visible

y = 0,0616x

N Y
[Hg]ukur (mg L ) - 0,0616

D.1.1 Pengaruh Cu**

[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cu** 0 ppm = 00616~ = 6,07 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cu** 0 ppm = 50616 — = 6,09 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cu® 0 ppm = 50610 = 6,14 ppm

(6,07+6,09+6,14)ppm

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [Cu*] 0 ppm =

=6,10 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Cu®* 6 ppm = s0e1e — 299 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Cu®* 6 ppm = 50616 — ©:00 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cu** 6 ppm = 0%367116 = 6,02 ppm

(5,99+6,0+6,02)ppm
3

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [Cu*"] 6 ppm =

= 6,00 ppm
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Cu®* 12 ppm = 00616~ = 5,96 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Cu®* 12 ppm = 00616~ = 5,94 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cu** 12 ppm = 00616~ =5,93 ppm
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Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [Cu*] 12 ppm =

[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cu** 18 ppm =

[H]ukur terhadap konsentrasi Cu** 18 ppm =

(5,96+5,94+5,93)ppm
3

=5,94 ppm
00616 = 5,84 ppm
0,0616 =5,93 ppm
0,0616 =5,93 ppm

[H]ukur terhadap konsentrasi Cu** 18 ppm =

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [Cu*] 18 ppm =

[Hg]ukar terhadap konsentrasi Cu®* 60 ppm =
[Hg]ukar terhadap konsentrasi Cu** 60 ppm =

[Hg]ukar terhadap konsentrasi Cu** 60 ppm =

(5,84+5,93+5,93)ppm

=5,90 ppm
00,;)263126 =3,77 ppm
0%263136 = 3,78 ppm
00,;)263146 53,79 ppm

Rata-Rata [Hg]ur terhadap [Cu?*"] 60 ppm =

(3,77+3,78+3,79)ppm

=3,78 ppm
D.1.2 Pengaruh Co*
[Hg]ur terhadap konsentrasi Co* 0 ppm = 00;)36?6 = 6,07 ppm
[Hg]uker terhadap konsentrasi Co* 0 ppm = 00;)367156 = 6,09 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Co* 0 ppm = 00;)367186 = 6,14 ppm

(6,07+6,09+6,14)ppm

Rata-Rata [Hg]u: terhadap [Co*] 0 ppm =

3

= 6,10 ppm
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0376

[Hg]ukr terhadap konsentrasi Co* 6 ppm = 00616~ = 6,10 ppm
[Hg]ukr terhadap konsentrasi Co™ 6 ppm = 000367156 = 6,09 ppm
[Hg]ukr terhadap konsentrasi Co* 6 ppm = % = 6,09 ppm

(6,10+6,09+6,09)ppm

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [Co*] 6 ppm =

=6,09 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Co 12 ppm = 0 0366176 = 5,96 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Co 12 ppm = 038 _ 5,97 ppm
0,0616
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Co?* 12 ppm = 0371 _ 6,02 ppm
0,0616

(5,96+5,97+6,02)ppm

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [C0%*] 12 ppm = 3

= 5,98 ppm
[Hg]ukar terhadap konsentrasi Co?* 18 ppm = m 0366126 = 5,88 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Co? 18 ppm = 'y 0366136 = 5,89 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Co* 18 ppm = 0 0366f6 = 5,90 ppm

(5,88+5,89+5,90)ppm

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [C0%'] 18 ppm =

=5,90 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Co* 60 ppm = 00616~ = 2,99 ppm
[Hg]uxr terhadap konsentrasi Co** 60 ppm = 50616 = 3,00 ppm
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[Hg]ukr terhadap konsentrasi Co* 60 ppm = = 2,99 ppm

0,0616

(2,99+3,0+2,99)ppm

Rata-Rata [Hg]u terhadap [Co*] 60 ppm = .

=2,99 ppm
D.1.3 Pengaruh Cd**
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cd** 0 ppm = 00616~ = 6,07 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cd** 0 ppm = 00616~ = 6,09 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cd** 0 ppm = 0367186 = 6,14 ppm

(6,07+6,09+6,14)ppm

Rata-Rata [Hg]u«wr terhadap [Cd**] 0 ppm =

=6,10 ppm
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Cd** 6 ppm = 0%368126 = 6,20 ppm
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Cd** 6 ppm = bosie — = 6,20 ppm
[H]ukur terhadap konsentrasi Cd** 6 ppm = 0%368;}6 = 6,23 ppm

(6,20+6,20+6,23)ppm

Rata-Rata [Hg]uw terhadap [Cd*] 6 ppm = .

= 6,21 ppm
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Cd*" 12 ppm = 00616 — = 6,31 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cd** 12 ppm = 00616 — =6,31 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cd** 12 ppm = 00616 — = 6,33 ppm
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(6,31+6,31+6,33)ppm
3

Rata-Rata [Hg]u«wr terhadap [Cd**] 12 ppm =

=6,32 ppm
[Hg]ukr terhadap konsentrasi Cd** 18 ppm = 00616~ = 6,40 ppm
[Hg]ukr terhadap konsentrasi Cd** 18 ppm = 0369156 = 6,41 ppm
[Hg]ukr terhadap konsentrasi Cd”* 18 ppm = 00616~ = 6,38 ppm

(6,40+6,41+6,38)ppm

Rata-Rata [Hg]u: terhadap [Cd*] 18 ppm = -

= 6,40 ppm
[Hg]ukr terhadap konsentrasi Cd** 60 ppm = T = = 6,46 ppm
[Hg]ukur terhadap konsentrasi Cd** 60 ppm = T 0369196 = 6,48 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Cd** 60 ppm = ooe1e ~ 650 ppm

(6,46+6,48+6,50)ppm

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [Cd*] 60 ppm =

3
= 6,48 ppm
D.1.4 Pengaruh Zn**
[Hg]ur terhadap konsentrasi Zn?* 0 ppm = 00616~ = 6,07 ppm
[Hg]ukr terhadap konsentrasi Zn?* 0 ppm = 00616 — = 6,09 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Zn?* 0 ppm = 0 0367186 =6,14 ppm

(6,07+6,09+6,14)ppm

Rata-Rata [Hg]uwr terhadap [Zn?*] 0 ppm =
=6,10 ppm
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0,396

[Hg]uxr terhadap konsentrasi Zn®* 6 ppm = Sooie - 6:43 ppm
[Hg]uxr terhadap konsentrasi Zn®* 6 ppm = 00;)36?6 = 6,40 ppm
[Hg]ux.r terhadap konsentrasi Zn®* 6 ppm = % = 6,37 ppm

Rata-Rata [Hg]ur terhadap [Zn2+] 6 ppm = (6,43+6,40+6,37)ppm

=6,40 ppm3
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Zn®* 12 ppm = 0%369196 = 6,48 ppm
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Zn®* 12 ppm = 0%460106 = 6,49 ppm
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Zn®* 12 ppm = 0%460116 = 6,51 ppm

(6,48+6,49+6,51)ppm

Rata-Rata [Hg]u«r terhadap [Zn?*] 12 ppm =

=6,49 ppm3
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Zn®* 18 ppm = 0%461116 = 6,67 ppm
[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Zn®* 18 ppm = 0%461146 = 6,72 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Zn** 18 ppm = 0%461166 =6,75 ppm

_ (6,67+6,72+6,75)ppm

Rata-Rata [Hg]ur terhadap [Zn?*] 18 ppm = .

=6,72 ppm
[Hg]ur terhadap konsentrasi Zn?* 60 ppm = 00;)468146 =7,86 ppm
[Hg]uxr terhadap konsentrasi Zn®* 60 ppm = 006468166 =7,89 ppm
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0,489

[Hg]uk.r terhadap konsentrasi Zn** 60 ppm = Soerc = [+94 ppm
Rata-Rata [Hg]ukur terhadap [Zn2+] 60 ppm = (7,86+7,89;—7,94)ppm
= 7,90 ppm

D.2 Perhitungan Konsentrasi Merkuri yang Terukur Metode
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

y = 0,0002x

[Hg]ukur (mg L-l) = 0'0}(;02

A. Sampel Sintetik

[Ho]uker Sampel Sintetis 4 ppm = gggg; = 3,5 ppm
[Ho]uker Sampel Sintetis 4 ppm = gggg: = 4,5 ppm
[Hglukr Sampel Sintetis 4 ppm = ggg;g = 4,9 ppm

Rata-Rata [Hg]u.r Sampel Sintetis 4 ppm = QWS;_.ﬂm

= 4,3 ppm
[H9]uker Sampel Sintetis 5 ppm = 222;: = 5,5 ppm
[H9]uker Sampel Sintetis 5 ppm = 222;; =5,9 ppm
[H]uker Sampel Sintetis 5 ppm = 222;2 =59 ppm

(5,5+5,9+5,9) ppm

Rata-Rata [Hg]u.r Sampel Sintetis 5 ppm = 3

=5,8 ppm
B. Sampel Kosmetik
[Hg]uker Sampel Kosmetik A = 22222 =10 ppm
[Hg]ukur Sampel Kosmetik A = ggg;z =9,5 ppm
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[Hg]ur Sampel Kosmetik A = 2221

0,0002

Rata-Rata [Hg]uk.r Sampel Kosmetik A =

=9,5 ppm

(10+9,5+9,5)ppm
3

=9,7 ppm
: 0,0017
[Hgluwr Sampel Kosmetik B = === = 8,5 ppm
: 0,0018
[Hg]ukur Sampel Kosmetik B = 00002 - 9 ppm
[Hg]uwr Sampel Kosmetik B = 2227 = 85 ppm
Rata-Rata [Hg]uwr Sampel Kosmetik B = w
= 8,7 ppm
D.3  Perhitungan Konsentrasi Merkuri Pada Sampel
Kosmetik
— V(mD 1000
[Hg]sampel ~ 1000 massa sampel (gram) X [Hg]UkUr (ppm)
: 1
[Hg):amper Sampel Kosmetik A = =2 x 51;:;‘:“ x 10 ppm = 50 ppm
: 1
[Hg]:amper Sampel Kosmetik A = 2 51;:;‘:“ x 9,5 ppm = 47,5 ppm
: 1
[Hg]sampel Sampel Kosmetik A = 21?)—:; X 51;;::“ X 9,5 ppm = 47,5 ppm

Rata-Rata [Hg]samper Sampel Kosmetik A =

(50+47,5+47,5)ppm

3
= 48,3 ppm

1000
5 gram

x 8,5 ppm = 42,5 ppm

1000
5 gram

X 9 ppm =45 ppm
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25 ml 1000
1000 * 5 gram

[Hg]samper Sampel Kosmetik A = X 8,5 ppm = 42,5 ppm

(42,54+45+42,5)ppm

Rata-Rata [Hg]samper Sampel Kosmetik A =
= 43,3 ppm

D.4  Perhitungan Standar Deviasi

1 . —
SD = \/E >r(xi— X)?
A. Metode Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

SD Sampel Sintetis 4 ppm = \/@

=,/0,52=0,72

SD Sampel Sintetis 5 ppm = \/@

:\/m:o,23

SD Sampel Kosmetik A = @

:m: 0,29

SD Sampel Kosmetik B = \/@

:m: 0,29

B. Metode Tes Kit Merkuri

SD Sampel Sintetis 4 ppm = \/@

=4/0,33 = 0,57

SD Sampel Sintetis 5 ppm = \/@

=40,33 = 0,57

SD Sampel Kosmetik A= \/@

=+0,33 = 0,57
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SD Sampel Kosmetik B = \/@

=+0,33=0,57

D.5 Perhitungan RSD
%RSD == x 100%

A. Metode Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

%RSD Sampel Sintetis 4 ppm = % x 100%
=16,74%

%RSD Sampel Sintetis 5 ppm = % x 100%
=4,0%

%RSD Sampel Kosmetik A = 09% x 100%

=3,0%

0,29

%RSD Sampel Kosmetik B = i X 100%
= 3,35%

B. Metode Tes Kit Merkuri
%RSD Sampel Sintetis 4 ppm = % X 100%
= 15,54%

%RSD Sampel Sintetis 5 ppm = (;—537 X 100%
=10,68%

%RSD Sampel Kosmetik A = 22 x 100%
= 6,10%

0,72

%RSD Sampel Kosmetik B = o X 100%
=7,43%
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D.5 Perhitungan Akurasi
%Akurasi = 100% - (M X 100%)

Xsesungguhnya

A. Metode Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)

. _ [43 mgL™1- 4mg LY
%Akurasi 4 ppm = 100% - ( = x100% )
=100% - 7,5% = 92,5%

) _ |5,8mg L71— 5 mg L71|
%Akurasi 5 ppm = 100% - ( Py X 100%)
=100% - 15,3% = 84,7%

B. Metode Tes Kit Merkuri
. _ [3,7mgL™1-4mg L7
%AKurasi 4 ppm = 100% - ( —— x100%)
=100% - 8,3% =91, 7%

. _ [5,3mgL™1-5mg L7
%Akurasi 5 ppm = 100% - ( Py X 100%)
=100% - 6,7% = 93,3%

D.6 Perhitungan Uji-t
Uji t dapat dihitung dengan rumus :
too = |X1— %o |
hitung —

(ﬁ)+ (ﬁ)

nq np

Keterangan
X, = rata-rata konsentrasi merkuri metode spektrofotometri

serapan atom (SSA)
X, = rata-rata konsentrasi merkuri metode tes kit
SD, = standar deviasi metode spektrofotometri serapan atom

(SSA)
SD, = standar deviasi metode tes Kit
n = jumlah pengulangan
thiung Sampel Sintetik 4 ppm = S Vi
hitung (0,722)+ (0,572)

3 3
=2 —113
0,53
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thiung Sampel Sintetik 5 ppm =

[5,8-5,3|

,5
=— =140
0,35
|9 7-9,3|

thiung Sampel Kosmetik A =

B 0,37

thiung Sampel Kosmetik B =

1

0,37

(57 (5

=1,08

18,7-7,7|

—270

(0,232) (0,572
+
3 3

)
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Lampiran E. Dokumentasi Kegiatan

Gambar E.4 Uji selektivitas ion Zn®* terhadap tes kit merkuri
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Gambar E.5 Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri (Hg) dan
tembaga (Cu)

Gambar E.6 Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri (Hg) dan
kobalt (Co)

Saaile 2
Gambar E.7 Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri (Hg) dan
kadmium (Cd)

Gambar E.8 Hasil ekstraksi larutan campuran merkuri (Hg) dan
seng (Zn)
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Gambar E.9 Uji validasi menggunakan sampel sintetis 4 ppm

Gambar E.12 Uji validasi menggunakan sampel kosmetik B



