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ABSTRAK: Penggunaan bahan kimia yang efisien dalam proses analisis sangat menarik dan
perlu untuk dikembangkan. Pada penelitian ini dipelajari penggunaan variasi rasio asam nitrat
dan sulfat dalam proses destruksi basah untuk analisis logam Cd, Cu, Fe dan Pb dalam
limbah cair. Berdasarkan penelitian yang dilakukan, dapat disimpulkan volume yang
ditambahkan untuk memperoleh hasil paling baik adalah 1,5 mL asam nitrat dan 0,5 mL asam
sulfat untuk logam Cd, Cu, dan Pb, dan 2,0 mL asam nitrat untuk logam Fe. Dengan protokol
ini maka total asam yang dapat dihemat adalah 8 mL/sampel dan mengurangi limbah cair
sebanyak 40 mL/sampel.

Kata kunci: Destruksi Basah, Analisis Logam, Plasma Emission Spectroscopy.

ABSTRACT: Efficiency of chemical uses in the analysis process is necessary and thus needs
to be developed. In this study, we investigated nitric and sulfuric acid ratio (v/v) used in wet
digestion process to analyze Cd, Cu, Fe and Pb metals in waste water. The research found
that the best analytical results were obtained when 1.5 mL nitric acid and 0.5 mL sulfuric acid
were used for digesting Cd, Cu, and Pb metals, or 2.0 mL nitric acid for Fe. With this
protocol, total acid that can be saved is 8 mL per sample and liquid waste is reduced by 40
mL per sample.

Keywords: Wet digestion, Metal Analysis, Plasma Emission Spectroscopy
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1. PENDAHULUAN

Green Chemistry merupakan
pendekatan untuk mengatasi masalah
lingkungan baik itu dari segi bahan kimia
yang dihasilkan, proses ataupun tahapan
reaksi yang digunakan. Konsep ini
menegaskan tentang suatu metode yang
didasarkan pada pengurangan penggunaan
dan pembuatan bahan kimia berbahaya
baik itu dari sisi perancangan maupun
proses. Bahaya bahan kimia yang
dimaksudkan dalam  konsep  Green
Chemistry ini meliputi berbagai ancaman
terhadap  kesehatan  manusia  dan
lingkungan, termasuk toksisitas, bahaya
fisik, perubahan iklim global, dan
penipisan sumber daya alam [1].

Dalam analisis sampel diperlukan
suatu metode yang dapat memberikan
informasi  untuk  pengambilan  suatu
keputusan dan penetapan kebijakan. Oleh
karenanya diperlukan protokol analisis
yang ketat, terutama dalam penggunaan
bahan kimia. Penggunaan bahan Kkimia
yang efisien dan ramah lingkungan sangat
menarik dan perlu untuk dikembangkan.
Salah satu tahapan dalam analisis sampel
adalah tahap preparasi sampel, contohnya
adalah destruksi sampel yang sangat
sering dilakukan dalam analisis logam
berat [2].

Pada dasarnya ada dua jenis destruksi
yang dikenal dalam analisis kimia yaitu
destruksi basah (oksidasi basah) dan
destruksi kering (oksidasi kering) [3].
Destruksi  basah  digunakan  untuk
mengoksidasi bahan organik dari sampel
atau untuk mengekstraksi unsur-unsur dari
matriks anorganik dengan penambahan
asam pekat atau campurannya [4].
Metode destruksi basah lebih baik karena
tidak banyak bahan yang hilang dengan
suhu destruksi yang sangat tinggi [5].

Asam kuat yang digunakan dalam
destruksi basah untuk analisis dengan
Spektroskopi Serapan Atom [6] atau
Inductively Coupled Plasma Emission
Spektroscopy (ICPE) adalah kombinasi
asam sulfat dan asam nitrat pekat. Metode
spektroskopi ini digunakan secara luas
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untuk penentuan konsentrasi unsur logam
dalam jumlah kecil atau trace level [7].
Sampel yang dianalisis harus dalam
bentuk larutan yang homogen [8], seperti
air laut [9], maupun limbah cair
laboratorium [10] yang didestruksi dengan
menggunakan asam kuat.

Menurut Standar Nasional Indonesia,
jumlah asam sulfat dan asam nitrat yang
digunakan masing-masing adalah 5 mL
untuk 50 mL sampel. Penggunaan asam
pekat dalam destruksi basah dengan
jumlah tertentu dapat diminimalisir sesuai
dengan  konsep  Green  Chemistry.
Penggunaan bahan kimia yang efisien dan
ramah lingkungan [11] sangat menarik
dan perlu untuk dikembangkan.

Pada artikel ini dilaporkan pengaruh
variasi volume asam nitrat dan asam sulfat
dalam proses destruksi basah dalam
penentuan konsentrasi logam Cd, Cu, Fe
dan Pb menggunakan ICPE. Agar sesuai
dengan konsep Green Chemistry, yaitu
penghematan bahan baku atau pereaksi,
total volume asam nitrat dan sulfat serta
sampel yang digunakan diperkecil (untuk
selanjutnya disebut sebagai “microscale”)

2. PERCOBAAN
Bahan dan Peralatan

Bahan-bahan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah sampel limbah
artifisial, H,SO, pekat (17,63 M), HNO;3
pekat (14,65 M), standar multielemen,
kertas saring, dan akuades.

Alat-alat yang digunakan dalam
penelitian ini adalah peralatan gelas,
seperti gelas kimia, labu ukur, batang
pengaduk, pipet ukur, timbangan analitik,
dan  seperangkat alat  ICPE-9000
Shimadzu.

Pembuatan Larutan Standar

Sebanyak 1 mL standar multi elemen
1000 mg/L diencerkan dengan HNO;
10% hingga 100 mL sehingga terbentuk
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larutan baku 10 mg/L.
larutan diencerkan dengan

Kemudian,

HNO;3; 10% dengan menggunakan labu
ukur 50 mL hingga tanda batas dengan
variasi konsentrasi 0,0; 0,1; 0,2; 0,4
0,8; dan 1,0 mg/L. Selanjutnya, larutan
tersebut  diukur  dengan ICPE-9000
Shimadzu.

Pembuatan Limbah Artifisial

Limbah artifisial adalah limbah buatan
yang sudah diketahui konsentrasinya.
Pembuatannya dilakukan dengan
mengencerkan larutan standar 100 mg/L.
Sebanyak 5,0 mL larutan standar
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL
kemudian ditambah akuades hingga tanda
batas dan dihomogenkan sehingga
diperoleh larutan dengan konsentrasi 5
mg/L. Larutan ini kemudian dimasukkan
ke dalam labu ukur 1000 mL kemudian
ditambahkan akuades hingga tanda batas
dan dihomogenkan sehingga diperoleh
larutan dengan konsentrasi 0,500 mg/L.

Preparasi Sampel Metode

Destruksi Basah

dengan

Tahapan preparasi sampel sesuai
dengan metode SNI dengan modifikasi
volume sampel menjadi 10 mL, serta
volume asam nitrat dan asam sulfat
divariasikan seperti disajikan pada Tabel 1
dengan volume total 2,0 mL.

Tabel 1. Variasi Perbandingan VVolume
HNO3 dan H2SO4 dalam Percobaan

Perlakuan HNO; H,SO4
P, 2,0 0
P2 1,5 0,5

P3 (SNI) 1,0 1,0
P4 0,5 1,5
Ps 0 2,0
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3. HASIL dan PEMBAHASAN

Konsentrasi Logam
Tembaga, Besi dan Timbal

Kadmium,

Tabel 2 menunjukkan hasil analisis
logam kadmium, tembaga, besi dan timbal
dengan variasi rasio asam nitrat dan asam
sulfat. Secara keseluruhan, P, (volume
asam nitrat : asam sulfat, 1,5 mL : 0,5 mL)
menunjukkan nilai konsentrasi rata-rata
yang paling tinggi untuk analisis logam
Cd, Cu, dan Pb yaitu berturut-turut 0,492;
0,498; dan 0,496 mg/L, sedangkan
konsentrasi rata-rata paling tinggi untuk
logam Fe dihasilkan pada P; (volume
asam nitrat 2,0 mL) yaitu 0,495 mg/L.

Gambar 1 menunjukkan konsentrasi
rata-rata dari masing-masing perlakuan
lebih kecil dari yang seharusnya yaitu
0,500 mg/L. Data tersebut juga
menunjukkan bahwa setiap rasio volume
asam nitrat dan asam sulfat yang
ditambahkan pada masing-masing
perlakuan memberikan nilai analisis yang
berbeda. Kelebihan volume asam sulfat
terhadap asam nitrat atau sebaliknya
memberikan respon yang berbeda untuk
logam yang dianalisis, mungkin karena
perbedaan sifat seperti kelarutan logam
terhadap ion sulfat maupun ion nitrat.

Berdasarkan hasil penelitian yang
dilakukan, pada analisis setiap logam,
setiap perlakuan menunjukkan perbedaan
yang nyata. P; merujuk pada SNI dengan
perbandingan asam nitrat dan asam sulfat
yang 1 : 1 (1 mL asam nitrat, 1 mL asam
sulfat) untuk 10 mL sampel. P3 ini dipakai
sebagai pembanding dari setiap perlakuan
sehingga diperoleh data mengenai
perbandingan asam nitrat dan asam sulfat
yang optimum berdasarkan konsentrasi
limbah artifisial.

Secara keseluruhan P, menunjukkan
hasil yang paling tinggi jika dibandingkan
dengan perlakuan lain. Dibandingkan
dengan P3; yang merupakan prosedur SNI
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Tabel 2. Konsentrasi Kadmium, Tembaga, Besi dan Timbal pada Setiap Perlakuan

Konsentrasi
Perlakuan Cd (mg/L) Cu (mg/L) Fe (mg/L) Pb (mg/L)
P, 0,486+ 0,002  0,496+0,001 0,495+ 0,001 0,484 % 0,001
P, 0,492+0,001  0,498+0,001  0,488+0,001 0,496 % 0,002
P, (SNI) 0,482+0,002  0,493+0,001  0,482+0,001 0,488 % 0,001
P, 0,472+0,001  0,485+0,001 0,478+0,001 0,474 % 0,001
Ps 0,471+0,002  0,478+0,001  0,470+0,001 0,470 % 0,002
pr 0,686 1,000 0,775 0,431
Keterangan :
p**  : Homogenitas varians pada p> 0,05
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Gambar 1. Konsentrasi rata-rata hasil analisis logam kadmium, tembaga, besi, dan

timbal

untuk analisis logam, P, menunjukkan
perbedaan yang nyata dengan hasil yang
lebih akurat dari perlakuan lain, sehingga
lebih sesuai untuk diterapkan.

Campuran asam sulfat pekat dan asam
nitrat pekat banyak digunakan untuk
mempercepat proses destruksi. Kedua asam
ini merupakan oksidator yang kuat. Dengan
penambahan oksidator ini akan
menurunkan suhu destruksi sampel yaitu
pada suhu 350°C. Dengan demikian

komponen yang dapat menguap atau
terdekomposisi pada suhu tinggi dapat
dipertahankan dalam sampel yang berarti
konsentrasi yang terbaca akan lebih
mendekati yang seharusnya [5].

Berdasarkan penelitian ini, untuk
analisis logam kadmiun, tembaga, dan
timbal, rasio volume efektif asam kuat yang
digunakan adalah 0,5 mL asam sulfat dan
1,5 mL asam nitrat untuk 10 mL sampel
limbah yang merupakan skala kecil
(microscale). Berbeda halnya dengan
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logam besi, hasil paling baik diperoleh
dengan menggunakan 2,0 mL asam nitrat
saja.

Dengan  menggunakan  jumlah
sampel yang sedikit atau skala kecil, dari
10 mL sampel yang telah diberi perlakuan,
sampel yang tersisa berkisar antara 2 dan 4
mL. Sebaliknya, dengan skala normal
(sesuai SNI) yaitu 50 mL, mengingat
tabung  autosampler  hanya  dapat
menampung paling banyak 12,5 mL,
limbah yang dihasilkan 6,5 — 8,5 mL,
ditambah dengan sisa yang tidak digunakan
yaitu 37,5 mL, maka jumlah limbah untuk
masing-masing perlakuan menjadi 39,5 —
41,5 mL per sampel (jumlah ini diukur
langsung dengan menggunakan gelas ukur).

Dilihat dari segi ekonomi, asam
kuat yang ditambahkan dalam prosedur asli
(SNI) terbuang cukup banyak. Dengan
metode skala kecil, jumlah total asam kuat
yang digunakan adalah 2 mL untuk 10 mL
sampel, sedangkan SNI 10 mL untuk 50
mL sampel. Perbandingan jumlah total
asam kuat dengan jumlah sampel untuk
skala kecil dengan model normal (SNI)
adalah sama yaitu 1 : 5. Dalam hal ini,
prosedur dengan menggunakan skala kecil
lebih unggul jika dilihat dari segi ekonomi
karena mampu menghemat sebagian besar
pereaksi. Selain itu, jumlah limbah yang
tersisa jauh lebih sedikit sehingga efektif
untuk mengurangi jumlah limbah yang
terbuang.

4. SIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang dilakukan,
dapat disimpulkan  bahwa rata-rata
konsentrasi logam Cd, Cu, dan Pb paling
akurat diperoleh dengan penambahan asam
nitrat: asam sulfat 1.5:0.5 mL; sedang
untuk logam Fe pada penambahan 2 mL
asam nitrat. Penggunaan volume sampel
yang jauh lebih kecil dari metode SNI
terbukti tidak mengurangi akurasi analisis.
Dengan demikian protokol microscale
layak untuk diaplikasikan, dan sesuali
dengan konsep Green Chemistry, yaitu
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penghematan bahan baku atau pereaksi,
total volume asam nitrat dan sulfat serta
sampel yang digunakan  diperkecil,
sehingga limbah setelah proses yang
dihasilkan lebih sedikit.
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