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ABSTRAK

Uji Kestabilan Kadar Merkuri Pada Beberapa Larutan Pengawet. Merkuri merupakan satu dari
lima unsur yang mudah menguap dan berbentuk cair pada temperatur kamar. Konsentrasi merkuri di
lingkungan pada umumnya cukup rendah terutama di dalam air, sehingga diperlukan suatu perlakuan
pengawetan pada saat pengambilan sampel untuk menjaga kestabilan konsentrasi merkuri. Tujuan uji
stabilitas ini adalah untuk mengetahui pengawet mana yang paling baik dalam menjaga kestabilan
konsentrasi merkuri terutama pada konsentrasi rendah antara larutan Kalium dikromat (K, Cr,0.), larutan
L-Cystiene dan larutan Bromin klorida (BrCl). Kegiatan ini dilakukan di Laboratorium Merkuri Pusat
Standardisasi Instrumen Kualitas Lingkungan Hidup (PSIKLH) pada tanggal 4 Juli sampai dengan 25
Juli 2022. Dalam kajian ini dilakukan pemantauan kestabilan larutan standar Hg 1000 ug/L dan 4 ug/L
selama 4 (empat) pekan. Larutan standar tersebut ditambahkan dengan 3 (tiga) larutan pengawet pada
masing-masing labu ukur yaitu larutan L-Cysteine+ HNO, 0,2%, larutan K,Cr,0 0,05%+ HNO, 5%,
dan larutan BrCl 0,5%. Setiap larutan standar kemudian diukur menggunakan alat mercury analyzer
dengan metode Cold Vapour Atomic Absorption Spektrofotometer (CVAAS). Konsentrasi larutan
standar Hg 1000 pg/L di ketiga larutan pengawet setelah percobaan selama 4 minggu masih memenuhi
batas keberterimaan yaitu memiliki nilai %RSD di bawah batas upper warning limit (UWL) yang
dipersyaratkan dalam bagan kendali (control chart) laboratorium, sedangkan kondisi larutan standar
Hg dengan konsentrasi 4 pug/L yang ditambahkan larutan pengawet L-Cysteine+HNO, 0,2% memiliki
%RSD yang tidak memenuhi batas keberterimaan laboratorium. %RSD terkecil diperoleh oleh larutan
standar Hg yang ditambahkan pengawet BrCl 0,5%.

Kata kunci: Merkuri, kalium dikromat , L-Cystiene, bromin klorida.

ABSTRACT

Stability Test For Mercury Concentration In Several Preservative Solutions. Mercury is one of the five
elements that is volatile and liquid at room temperature. Mercury concentrations in the environment
are generally quite low, especially in water, so a preservative treatment is required at the time of
sampling to maintain the stability of mercury concentrations. The purpose of this stability test is to find
out which preservative is the best in maintaining the stability of mercury concentrations, especially
at low concentrations among Potassium dichromate (K,Cr,0,) solution, L-Cystiene solution and
Bromine chloride (BrCl) solution. This activity was carried out at the Mercury Laboratory Center for
Standardization of Environmental Quality Instruments (PSIKLH) from 4 July to 25 July 2022. In this
study, monitoring of the stability of standard Hg solutions of 1000 ug/L and 4 ug/L was carried out for 4
(four) weeks. The standard solution was added with 3 (three) preservative solutions in each volumetric
flask, namely L-Cysteine + 0.2% HNO, solution, 0.05% K.Cr,0 solution + 5% HNO, and 0.5% BrCl
solution. Each standard solution was then measured using a mercury analyzer using the Cold Vapor
Atomic Absorption Spectrophotometer (CVAAS) method. The concentration of a standard Hg solution of
1000 pg/L in the three preservative solutions after 4 weeks of experiment still met the acceptable limit,
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namely having a %RSD value below the upper warning limit (UWL) required in the laboratory control
chart, while the condition of the Hg standard solution with a concentration of 4 ug/L added with a
preservative solution of L-Cysteine+HNO, 0.2% had %RSD which did not meet laboratory acceptance
limits. The smallest % RSD was obtained by standard Hg solution added with 0.5% BrClI preservative.

Keywords: Mercury, potassium dichromate, L-Cystiene, bromine chloride.

1. Pendahuluan

Merkuri atau raksa (dalam bahasa
Latin disebut Hydrargyrum, air/cairan
perak) merupakan salah satu unsur kimia
yang pada tabel periodik mempunyai
simbol Hg dan nomor atom 80 (EPA,
2021). Unsur golongan logam transisi ini
merupakan logam yang ada secara alami
dan satu-satunya logam yang pada suhu
kamar berwujud cair (Zaetun, Dewi, Sutami,
& Srigede, 2015). Sifat merkuri sama
dengan sifat kimia yang stabil terutama di
lingkungan sedimen, yaitu mengikat protein,
mudah menguap dan mengemisi atau
melepaskan uap merkuri beracun walaupun
pada suhu ruang (UNEP, 2018). Merkuri
digunakan dalam berbagai bentuk dan untuk
berbagai keperluan, seperti industri khlor-
alkali, produksi alat alat listrik, pertanian
(sebagai fungisida), alat alat laboratorium,
amalgam dan sebagai bahan yang sangat
penting dalam penambangan emas terutama
pada penambang skala kecil(Fardiaz, 1992).

Merkuri (Hg) adalah polutan global
yang mengancam sumber daya air dan
kesehatan manusia(Gu, Lu, Johs, & Pierce,
2019). Merkuri (Hg) dan senyawanya
sangat diperhatikan karena toksisitasnya
yang tinggi dan keberadaannya yang luas
di lingkungan. Penggunaan merkuri oleh
masyarakat sangat berdampak negatif bagi
kesehatan, diantaranya dapat menganggu
sistem saraf, ginjal, pernapasan bahkan dapat
mengakibatkan kanker (Edaniati & Fitriani,
2015).

Peraturan Pemerintah memasukkan
merkuri (Hg) sebagai salah satu unsur
Bahan Berbahaya dan Beracun (B3) dengan
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karakteristik beracun, berdasarkan uji
pada tikus dengan LD50 sebesar 37 mg/kg,
karsinogenik, dan berbahaya bagi lingkungan
(KLHK, 2021). Karakteristik beracun
yang dimaksud adalah dapat menyebabkan
kematian atau sakit yang serius apabila masuk
ke dalam tubuh, melalui pernafasan, kulit
atau mulut. Sifat karsinogenik, adalah salah
satu pemicu pertumbuhan sel kanker yang
dapat merusak jaringan tubuh. Karakteristik
yang terakhir yaitu karakteristik berbahaya
bagi lingkungan, karena Hg juga dapat
merusak lingkungan perairan, tanah dan
sedimen.

Pemantauan secara berkala harus
dilakukan untuk mengantisipasi keberadaan
merkuri di lingkungan, terutama di
perairan. Pengujian merkuri dalam matriks
air memiliki beberapa kendala karena
konsentrasi merkuri yang sangat kecil.
Parlemen Eropa menerapkan standar kualitas
nasional untuk merkuri di dalam air sebesar
0,05 pg/L (Jena, 2020). Indonesia juga telah
menetapkan nilai baku mutu merkuri untuk
air sungai kelas 1 sebesar 1 pg/L (KLHK,
2021).

Toksisitas Hg bergantung pada spesies,
berbagai metode telah dikembangkan
untuk analisis spesiasi Hg (Amde, Yin,
Zhang, & Liu, 2016). Diperlukan alat uji
dengan rentang kerja dalam satuan pg/L
bahkan ng/LL dan larutan standar yang
stabil. Kestabilan dari larutan standar yang
digunakan dipengaruhi oleh jenis pengawet
yang dipakai dalam mengawetkan larutan
standar merkuri (Jenne & Avotins, 1975).
Metode pengawetan meliputi penggunaan
berbagai kombinasi asam, oksidan, dan zat
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pengompleks, beberapa larutan yang umum
digunakan untuk mengawetkan larutan
standar merkuri adalah larutan asam nitrat
(HNO,), asam klorida (HCl) (Ahmed &
Stoeppler, 1987), larutan kalium dikromat
(K,Cr,0.), larutan L-Cystiene dan larutan
Bromin klorida (BrCl).

Kombinasi asam nitrat dan kalium
dikromat berhasil mengawetkan merkuri
dalam berbagai konsentrasi dan bentuk
terlarut. Karena pengawet asam-oksidan ini
bertindak sebagai penampung merkuri di
udara dan wadah plastik permeabel terhadap
uap merkuri, botol kaca lebih disukai untuk
pengumpulan sampel (Hamlin, 1989).

Penelitian ~ mengenai  kestabilan
merkuri pada larutan standar telah dilakukan
sejak tahun 1970, campuran larutan
HNO, 5 % dan 0,01 % K,Cr,0, mampu
mengawetkan larutan standar merkuri
selama 10 hari tanpa adanya penurunan
(Feldman, 1974). Komposisi larutan
campuran ini mampu mengawetkan larutan
standar merkuri pada glass vial hingga 5
bulan (Feldman, 1974). Penelitian lain tahun
1977, memperkuat penemuan Feldman
yaitu dengan penambahan larutan HNO,
dan K Cr,0,, standar merkuri konsentrasi
0,2 dan 0,6 ug/L dapat bertahan hingga
120 hari (Carron & Agemian, 1977). Selain
itu, Certified Reference Material (CRM)
total logam merkuri yang diterbitkan oleh
ERA menggunakan bahan HNO, dan
K,Cr,0_sebagai larutan campuran pengawet
merkuri (ERA, 2015).

L-Cysteine disarankan ~ untuk
digunakan  bersama  dengan = HNO,
sebagai pengawet larutan standar merkuri
(Hamlin, 1989; Mladenova, Dakova,
Tsalev, & Karadjova, 2012). Matriks
cair menggunakan metode @ CVAAS
menggunakan 10 mg L-Cysteine per liter air,
sedangkan untuk matriks padatan (metode
thermal  decomposition)  menggunakan
100 mg L-Cysteine per liter air. Perbedaan
kuantitas ini terjadi karena pada metode
thermal decomposition, ikatan antara Hg

dan L-Cysteine terdekomposisi sempurna
karena pembakaran suhu tinggi. Menurut
metode USEPA, prosedur yang digunakan
untuk penentuan MeHg dalam sampel
air melibatkan pengawetan dengan asam
klorida (HCI, 0,4%), dan untuk penentuan
T-Hg sampel dioksidasi dengan Bromin
klorida (BrCl) (Braaten, de Wit, Harman,
Hagestrom, & Larssen, 2014).

Tujuan dari kajian ini adalah untuk
mengetahui kestabilan larutan standar Hg
setelah ditambahkan larutan pengawet yang
berbeda, serta untuk mengetahui larutan
pengawet mana yang paling baik untuk
menjaga kestabilan larutan standar Hg dalam
waktu tertentu terutama pada konsentrasi
rendah. Larutan pengawet yang digunakan
adalah L-CysteinetHNO, 0,2%, larutan
K,Cr,0, 0,05%+HNO, 5%, dan larutan BrCl
0,5% .

2. Metodologi

Dalam pelaksanaan pengambilan data,
Kegiatan dilakukan di laboratorium merkuri
Pusat Standardisasi Instrumen Kualitas
Lingkungan Hidup (PSIKLH) pada tanggal
4 Juli sampai dengan 25 Juli 2022, dengan
memantau kestabilan larutan standar Hg
1000 pg/L dan 4 pg/L selama waktu tertentu.
Konsentrasi merkuri diukur menggunakan
alat mercury analyzer.

Peralatan yang digunakan dalam uji
coba ini adalah NIC Mercury Analyzer RA-
4500, magnetic stirrer bar 40 mm, magnetic
stirrer, botol kaca duran100 mL, botol kaca
duran 50 mL, gelas arloji, gelas ukur 50
mL, labu ukur 1 L, labu ukur 50 mL, labu
ukur 100 mL, micropipette eppendorf 0,5-
5 mLl, micropipette eppendorf 10-100 pL,
tip eppendorf 5 mL, tip eppendorf 10-100
uL, spatula stainless steel, vortex, test tube
15 mL. Adapun untuk bahannya adalah
larutan standar merkuri 1000 ppm, K Cr,O_,
L-Cysteine, KBr, KBrO,, SnCl, HNO,,
H,SO, pekat (96-98%), dan HCI pekat
(32%).
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Pengujian dilakukan dengan
mengencerkan standar induk merkuri 1000
mg/L secara bertingkat sampai diperoleh
konsentrasi 1000 pg/L dan 4 pg/L. Sebanyak
3 (tiga) labu disiapkan untuk konsentrasi
1000 pg/L, dan 3 (tiga) labu  untuk
konsentrasi 4 pg/L. Pada masing-masing
labu tersebut ditambahkan pengawet yaitu
larutan L-CysteinetHNO, 0,2%, larutan
K,Cr,0, 0,05%+HNO, 5%, dan larutan
BrCl 0,5%. Setiap larutan standar kemudian
diukur menggunakan alat mercury analyzer

(Gambar 1) dengan metode Cold Vapour
Atomic ~ Absorption Spektrofotometer
(CVAAS) dan dicatat hasilnya. Pengukuran
diulang setiap 1(satu) minggu sekali selama
I(satu) bulan untuk melihat tren konsentrasi
larutan standar Hg tersebut (Gambar 2).

3. Hasil dan Pembahasan

Kestabilan asam yang digunakan dan
partikulat merkuri memiliki korelasi yang
kuat dimana kedua komponen tersebut
merupakan kontributor utama di matriks air

Gambar 1. Mercury Analyzer RA-4500

Larutan

Ui
Kestabilan

Larutan
Standar Hg

Larutan Standar

Standar Hg
1000 pg/L

Hg 4 pg/L

larutan larutan
L-CysteinetHNO3 BrCl
0,2% + 0,5%

larutan larutan
L-CysteinetHNO3 BrCl
0,2% + 0,5%

larutan

larutan
K2Cr207

K2Cr207
0,05% Ukur kadar Hg
pada larutan
Ukur kadar Hg l standar
pada larutan
standar Ukur kadar Hg
pada larutan
standar

Ukur kadar Hg 0,05% Ukur kadar Hg
pada larutan pada larutan
standar l standar
Ukur kadar Hg
pada larutan
standar

Keterangan : Pengukuran diulang setiap 1(satu) minggu sekali selama 1(satu) bulan

Gambar 2. Kerangka Kerja Percobaan
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(Plaschke, Dal Pont, & Butler, 1997). Obyek
percobaan ini adalah 2 (dua) larutan standar
merkuri dengan konsentrasi yang berbeda
yaitu 1000 pg/L dan 4 pg/L, terhadap larutan
standar tersebut masing-masing ditambahkan
larutan pengawet yaitu L-Cysteine+tHNO,
0,2%, larutan K Cr,0, 0,05%+HNO, 5%,
dan larutan BrClI 0,5%.

Hasil Pengukuran Larutan Standar Hg
1000 pg/L

Data hasil pengamatan untuk larutan
standar Hg 1000 pg/L dari minggu pertama
sampai minggu ke empat dapat dilihat pada
Tabel 1.

Berdasarkan Tabel 1. diperoleh hasil
dari ketiga larutan pengawet terhadap
standar 1000 pg/L.  dengan masing-
masing %RSD nya adalah 1,4% untuk
L-CysteinetHNO3  0,2%, 1,5% untuk
K,Cr,0, 0,05%+HNO, 5% dan 1,6 % untuk
BrCl 0,5%, hal ini menunjukkan bahwa dari

ketiga larutan pengawet ini memiliki nilai
dibawah batas upper warning limit (UWL)
yang dipersyaratkan dalam bagan kendali
(control chart) laboratorium air PSIKLH
yaitu %RSD < 9,4 % . Bagan kendali sebagai
media untuk menilai ketepatan presisi suatu
metode pengukuran (APHA, 2017).

Hasil Pengukuran Larutan Standar Hg 4
ng/L

Hasil pengamatan larutan standar Hg 4
pg/L setelah ditambahkan larutan pengawet
yang berbeda selama 4 (empat) minggu
berturut-turut. Tabel 2. menampilkan
perubahan yang terjadi pada larutan Hg
konsentrasi 4 pg/L, yang juga ditambahkan
pengawet larutan L-Cysteine+HNO, 0,2%,
larutan K Cr,0, 0,05%+HNO, 5%, dan
larutan BrCl 0.,5.

Larutan standar Hg yang ditambahkan
larutan pengawet L-Cysteine+HNO, 0,2%
memiliki nilai %RSD yang paling tinggi

Tabel 1. Hasil Pengujian standar Hg 1000 ug/L dengan pengawet yang berbeda

Larutan

larutan K,Cr,O,

Larutan Pengawet L-Cysteine+HNO, 0,2% 0,05%+HNO. 5% larutan BrCl 0,5%
Minggu ke- Konsentrasi Hg Konsentrasi Hg Konsentrasi Hg

1 994,2 998,79 1026,68

2 984.,4 974,10 1027,65

3 961.,4 1008,4 999,77

4 980,8 988,40 1037,40
Rata-rata 980,2 992.4 1022,9
SD 13,7 14,7 16,1
%RSD 1,4 1,5 1,6

Keterangan : konsentrasi standar Hg dalam satuan pg/L
Tabel 2. Hasil Pengujian standar 4 pg/L dengan pengawet yang berbeda
Larutan Pengawet L-Cys tei];;iul?ﬁo 0.2% 0{%2%;32%%3?% larutan BrCl 0,5%
Minggu ke- Konsentrasi Hg Konsentrasi Hg Konsentrasi Hg

1 3,96 3,97 4,37

2 4,02 3,78 4,46

3 3,78 3,68 4,31

4 2,85 3,53 4,34
Rata-rata 3,6 3,7 4,4
SD 0,5 0,2 0,1
%RSD 13,5 4,5 1,7

Keterangan : konsentrasi standar Hg dalam satuan pg/L
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yaitu sebesar 13,5%. Nilai tersebut melebihi
nilai UWL yang ada pada bagan kendali
untuk pengukuran Hg di laboratorium. Hal
ini dikarenkan L-Cysteine adalah nutrient
berupa asam amino semiesensial (Yin et
al., 2016) dan larutan yang mengandung
L-Cysteine hanya stabil dalam waku 1(satu)
minggu (Welz & Sucmanovd, 1993).
Faktor tempat penyimpanan standar juga
berpengaruh karena penyimpanan larutan
dalambotol polietilen densitas tinggi (HDPE)
yang mengandung asam nitrat (0,15 hingga
2,0% (v/v) tidak cocok untuk pengawetan
merkuri terlarut (Hg?") baik sebagai elemen
tunggal atau sebagai bagian dari larutan
multi-elemen. Pada konsentrasi mulai dari
0,05 hingga 10,0 pg/L lebih dari 10% merkuri
terlarut hilang dalam tiga hari pertama dan
hingga 50% merkuri hilang dalam sembilan
hari setelah larutan disiapkan (Louie, Wong,
Huang, & Fredrickson, 2012).

Berbeda dengan larutan pengawet
lainnya dimana %RSD yang terlihat pada
Tabel 2. Masih berada di bawah batas UWL
yaitu masing-masing sebesar 4,5 % untuk
larutan K ,Cr,0, 0,05%+HNO, 5% dan 1,7
% larutan BrCl 0,5%. Hasil menunjukkan
bahwa larutan yang ditambahkan dengan 5%
(b/b) HNO, dan 0,05% (b/b) K,Cr,0O, tidak
mengalami perubahan signifikan dalam
kandungan nominal analit selama minimal 1
bulan.

%RSD paling rendah diperoleh oleh
larutan standar Hg yang ditambahkan
dengan larutan BrCl 0,5% dimana sampel
merkuri dan larutan standar sangat stabil
baik dalam labu kaca dan tabung PP setelah
destruksi KMnO,-K_S O, atau BrCl (Zhang
et al., 2020). Tingkat kestabilan larutan
standar Hg 4 pg/L selama 4 minggu dengan
penambahan larutan pengawet yang berbeda
ditunjukkan pada Gambar 2.

Pada percobaan ini perlu diperhatikan
pula ada kontaminasi dari pereaksi dan
wadah yang digunakan terutama untuk
larutan standar Hg konsentrasi rendah
(4 pg/L). Botol sampel yang terbuat dari
polietilen densitas tinggi akan mengandung
jejak klorida, titanium, dan aluminium di
antara banyak lainnya yang berasal dari
katalis yang digunakan dalam pembuatan
polimer, begitu pula wadah kaca dapat
berkontribusi terhadap nilai blanko yang
tinggi. Pertimbangan ini menjadi semakin
penting ketika menganalisis Hg pada tingkat
mikrogram per liter (Carron & Agemian,
1977).

Perlakuan memanaskan KBr dan
KBrO, padasuhu300°Cselama I malamserta
mendekontaminasi semua peralatan yang
dipakai menggunakan larutan BrCl 0,1%
(Hammerschmidt, Bowman, Tabatchnick,
& Lamborg, 2011) dan pembilasan wadah
sampel sebelum digunakan, dengan larutan

4 -

06/07/2022 13/07/2022
I I

N

20/07/2022 27/07/2022
I v

=—#—L-Cysteine + HNO3 0,2 % === K2C1207 0,05 % + HNO3 5% —#=BrCl0,5 %

Gambar 3. Grafik Hasil Pengujian standar Hg 4 pg/L dengan pengawet yang berbeda
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BrCl 0,5 % adalah metode sederhana yang
paling baik untuk mencegah kontaminasi
Hg dari wadah (Hammerschmidt et al.,
2011) terbukti efektif untuk menghilangkan
kontaminasi yaitu dengan hasil pengukuran
blanko yang semula memiliki kadar merkuri
sebesar 1,04 pg/L menjadi 0,007 pg/L
dibawah nilai limit deteksi laboratorium
untuk Hg yaitu 0,03 pg/L.

4. Simpulan

Kondisi konsentrasi larutan standar
Hg 1000 pg/L di ketiga larutan pengawet
setelah percobaan selama 4 minggu
masth memenuhi batas keberterimaan
yaitu memiliki nilai %RSD di bawah
batas wupper warning limit (UWL) yang
dipersyaratkan dalam bagan kendali (control
chart) laboratorium, sedangkan kondisi
larutan standar Hg dengan konsentrasi 4
pug/L yang ditambahkan larutan pengawet
L-Cysteine+tHNO, 0,2% memiliki %RSD
yang tidak memenuhi batas keberterimaan
laboratorium. %RSD terkecil diperoleh
oleh larutan standar Hg yang ditambahkan
pengawet BrCl 0,5%.
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kepada PSIKLH atas sumber daya dan
fasilitas yang tersedia.
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