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ABSTRAK: Teknik preparasi untuk pengujian logam Cd, Pb dan Fe dalam konsentrasi yang 
sangat kecil telah dilakukan secara ekstraksi fase padat menggunakan resin DOWEX 50WX2-
200 di dalam kolom ekstraksi secara bersamaan. Logam yang terserap pada resin dilepaskan 
kembali menggunakan larutan asam nitrat dengan volume yang lebih kecil dari volume 
sampel, sehingga terjadi proses pemekatan logam dalam sampel. Pada saat sampel diukur 
menggunakan SSA-nyala maka akan terjadi peningkatan nilai absorbansi yang akan 
meningkatkan akurasi hasil. 

Optimasi kondisi ekstraksi larutan dilakukan menggunakan larutan model yang mengandung 
Cd, Pb dan Fe masing-masing 0,1 mg/L sebanyak 50 mL. Diperoleh kondisi optimum pada 
pH 3, laju alir 1 mL/menit,  dan berat resin 0,5 g. Proses elusi dilakukan  menggunakan asam 
nitrat 1 N 10 mL (faktor pengayaan 5 kali). 

Pengujian akurasi metode menggunakan Certified Reference Material, CRM PotableWatR 
cat.697, Waters ERA dengan hasil untuk logam Cd dan Pb sesuai dengan nilai sertifikat, se-
mentara untuk Fe masih belum memenuhi nilai sertifikat. Secara umum nilai akurasi masih 
berada dalam batas keberterimaan antara 70-125% dengan presisi metode cukup memuas-
kan untuk semua logam (%RSD < 8). 
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ABSTRACT: The solid phase extraction of Cd, Pb and Fe metals in water with very low con-
centrations has been carried out using DOWEX 50WX2-200 resin in an extraction column 
simultaneously. The metal adsorbed on the resin was released again using a nitric acid solu-
tion with small volume and pre concentration of metals occurs in the solution. When the 
sample is measured using AAS-Flame, the absorbance value will increase.  

Optimization of the extraction conditions was carried out using a model solution containing 
50 mL of Cd, Pb and Fe each of 0.1 mg/L. The optimum conditions were obtained at pH 3, 
flow rate of 1 mL/min, and resin weight of 0.5 g. The elution process was carried out using 10 
mL of 1 N nitric acid (enrichment factor 5 times). 

The accuracy of the proposed method was verified using Certified Reference Material, CRM 
PotableWatR cat.697, Waters ERA with results for Cd and Pb metals according to the certifi-
cate value, for Fe still out of range of the certificate value. In general, the accuracy value is 
still within the acceptance criteria with range between 70-125%. The precision of the method 
quite satisfactory for all metals (%RSD < 8). 

 
    

1 PENDAHULUAN 

ogam berat secara alami ditemukan di lingkun-
gan, akan tetapi jumLahnya akan meningkat 

seiring dengan aktivitas antropogenik yang berasal 
dari berbagai industri, kegiatan pertambangan dan 
peleburan, emisi dari kendaraan, pupuk, infrastruk-

tur pasokan air bersih, kontaminan cat, baterai tim-
bal dan asam dari baterai, olahan kayu, dan mikro 
plastik mikro yang mengambang di lautan biosfer[1]. 

 Dampak bahaya yang ditimbulkan oleh logam-
logam berat ini menjadi perhatian yang serius bagi 
dunia, sebagai contoh polusi kadmium (Cd) telah 

L 
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dianggap sebagai faktor risiko penyakit paru-paru 
kronis, penyakit prostat, dan gagal ginjal Timbal ada-
lah xenobiotik beracun yang menyebabkan gang-
guan kesehatan yang membahayakan seperti gang-
guan gastrointestinal, hematologi, reproduksi atau 
sistem imun[1],[2]. Sedangkan Fe dalam jumlah ber-
lebih dapat menyebabkan kerusakan jaringan di ha-
ti, pankreas, kulit, sendi, jantung, dan organ repro-
duksi [3]. 

 Keterbatasan kemampuan pengukuran logam 
pada metode spektrofotometri serapan atom secara 
nyala (SSA-Nyala) membuat banyaknya penelitian 
bidang teknik preparasi untuk meningkatkan nilai 
absorbansi sehingga bisa terbaca pada alat. Saat ini 
teknik ekstraksi fase padat atau dikenal dengan isti-
lah Solid Phase Extraction (SPE) banyak digunakan 
untuk meningkatkan nilai absorbansi logam dalam 
sampel. Berbagai bahan SPE yang digunakan seba-
gai media adsorpsi logam dengan alat bantu yang 
digunakan untuk proses adsorpsi telah diteliti. Bebe-
rapa penelitian tersebut antara lain  SPE-kolom den-
gan media adsorbsi E. profundum yang diembankan 
pada resin Amberlite XAD-4 [4], resin Chelex-100 [1], 
votex-multiwalled carbon nanotubes (MWCNT) [5], 
magnetic dispersive SPE [2],[6],[7], ultrasonic-
magnetic MWCNT/Zeolite nanocomposite [8], nano-
porous Zn/Co/C derived from ZIF-8/ZIF-67 core-shell 
[9], DSPE combined with TS-FF-AAS [10], resin Am-
berlyst 15 [11], sonication- DSPE stearic acid coated 
magnetic nanoparticle[12], sonication silica-based 
amino-tagged nanosorbent (MCM-41@NH2) [13]. 
Dari hasil penelitian menunjukkan teknik SPE mem-
berikan hasil yang cukup efektif untuk meningkatkan 
nilai absorbansi logam dalam sampel. 

 Pada penelitian sebelumnya telah dilakukan pre-
konsentrasi logam Pb dan Cd secara terpisah dengan 
hasil yang cukup efektif [8], [14], [15], [16]. Pada 
penelitian ini dilakukan pre-konsentrasi logam Cd, 
Pb dan Fe secara bersamaan menggunakan resin 
Dowex 50WX2-200 dengan bantuan kolom. 

2 METODOLOGI 

Waktu dan Tempat  

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Analisa 
dan Instrumentasi Fakultas Matematika dan Ilmu 
Pengetahuan Alam Universitas Sriwijaya pada bulan 
Mei-Oktober 2022. 

Peralatan dan Bahan 

Peralatan yang digunakan adalah labu ukur, gelas 
beaker, pipet tetes, pipet volumetrik, neraca analitik 
merk Adams kapasitas 250 g d=0,0001 g, kolom ge-

las diameter 1 cm panjang 30 cm , SSA merk Shi-
madzu model AA7000. 

 Bahan yang digunakan resin Dowex 50WX2-200, 
larutan standar Pb, Cd dan Fe masing-masing kon-
sentrasi 1000 mg/L dari Merck, Jerman, glasswool, 
asam nitrat p.a, NaOH p.a, air ultra-murni dan Certi-
fied Reference Material PotableWatR (cat.697), Waters 
ERA. 

Prosedur Penelitian 

Pengamatan parameter uji pada penelitian ini ada 
tiga yaitu pengaruh berat resin, laju alir, dan penga-
ruh pH. Penelitian dilakukan dengan melihat pe-
ningkatan nilai absorbansi optimum dari masing-
masing larutan sampel setelah mendapat perlakuan 
SPE dan persen recovery (%R) logam yang diukur 
menggunakan alat SSA-nyala, dengan koreksi back-
ground lampu deuterium, jenis nyala: udara-asetilen, 
tinggi pembakar 7 mm untuk logam Pb dan Cd, dan 
9 mm untuk logam Fe. Arus lampu Pb 10 mA, pan-
jang gelombang 283,55 nm, laju alir gas pembakar 2 
L/menit dan gas pendukung 15,0 L/menit. Sedang-
kan untuk logam Cd arus lampu 8 mA, panjang ge-
lombang 228,8 nm, laju alir gas pembakar 1,8 
L/menit dan gas pendukung 15,0 L/menit dan untuk 
logam Fe arus lampu 12 mA, panjang gelombang  
248,3 nm, laju alir gas pembakar 2,2 L/menit. 

Prekondisi resin Dowex 50WX2-200 

Resin Dowex 50WX2-200 dimasukkan ke dalam Ge-
las kolom panjang 30 cm dengan diameter 1 cm di-
lapisi glass wool. Kolom dibilas dengan cara menga-
lirkan 50 mL larutan blanko pH 3 ke dalam kolom 
dengan laju alir 1 mL per menit.  

Optimasi Pengaruh Laju Alir 

Larutan model  yang mengandung Cd, Pb dan Fe 
masing-masing 100 g dialirkan ke dalam kolom 
dengan variasi laju alir 1-4 mL per menit. Pelepsan 
kembali logam Cd, Pb dan Fe yang teradsorpsi pada 
resin menggunakan  larutan HNO3 1 N sebanyak 10 
mL. Dilakukan 3 kali ulangan. Dilanjutkan dengan 
pengukuran menggunakan SSA-nyala. Laju alir op-
timum digunakan untuk optimasi berat resin. 

Optimasi berat resin 

Optimasi dilakukan dengan prosedur yang sama, 
namun dengan mengubah berat resin sebagai ad-
sorben di dalam kolom dengan variasi 0,25; 0,5; 
0,75; 1; dan 1,25 g. Berat resin optimum digunakan 
untuk optimasi pH. 
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Optimasi pH 

Optimasi pH dilakukan pada kondisi laju alir dan 
berat resin optimum yang diperoleh dari hasil sebe-
lumnya. Variasi pH yang diaplikasikan berkisar anta-
ra 2-6. 

Validasi Metode 

Untuk evaluasi metode SPE-SSA-nyala yang diaju-
kan ini dilakukan pengecekan akurasi dan presisi 
metode menggunakan Certified Reference Material 
PotableWatR (cat.697), Waters ERA. 

Analisis Data 

Data hasil pengamatan dihitung menggunakan per-
samaan sebagai berikut: 

Kadar logam 
𝑚𝑔

𝐿
 =  𝐶terbaca  di  alat  ×  𝐹𝑝      (1) 

Akurasi  %𝑅 =
Nilai terukur

Nilai target
  × 100%         (2) 

Presisi  %RSD =
𝑠𝑑

𝑥 
 × 100         (3) 

 Analisis unjuk kerja metode dilihat dari konsen-
trasi hasil pengukuran dibandingkan dengan nilai 
yang tertera pada sertifikat CRM untuk logam Cd, Pb 
dan Fe, sedangkan untuk presisi dilihat dari nilai 
%RSD yang diperoleh dibandingkan dengan persa-
maan Horwitz. Untuk batas linier kurva kalibrasi 
dengan  melihat nilai koefisien regresi linier dari per-
samaan garis linier kurva, r < 0,998. 

3 HASIL DAN PEMBAHASAN 

Pengaruh Laju Alir 

Pengaruh laju alir diamati pada variasi laju alir 1-4 
mL/menit (n=3) faktor pengayaan 5 kali. Hasil di-
amati dengan melihat % recovery larutan model Cd, 
Pb dan Fe 100 µg/L pada masing-masing laju alir.  

 Pada Gambar 1 menunjukkan nilai recovery ter-
tinggi untuk ketiga logam yang di perlakukan den-
gan SPE berada pada laju alir 2 mL/menit. Pada laju 
alir yang lebih tinggi proses adsorbsi kurang sem-
purna. Hal ini disebabkan karena waktu interaksi 
antara ion-ion logam dengan resin yang pendek se-
hingga ion-ion logam masih ada yang belum terikat 
pada resin. Pada laju alir yang lebih lambat adsorpsi 
juga tidak terjadi secara sempurna karena dimung-
kinkan adanya ion-ion logam yang terikat pada resin 
terlepas kembali ke dalam larutan dan digantikan 
oleh ion H+ yang ada di dalam larutan. 

Gambar 1  Pengaruh laju alir terhadap ekstraksi logam 
Cd (II), Pb(II) dan Fe(III) 

Pengaruh Berat Resin 

Pengaruh berat resin dilakukan dengan variasi berat 
resin dari 0,25-1,25 g (n=3) dengan faktor pen-
gayaan 5 kali. Adsorpsi optimum pada berat resin 
0,5 g dengan % recovery tertinggi hampir 100% 
(Gambar 2). 

 Adsorpsi tidak berlangsung sempurna dengan 
berat resin yang lebih kecil dan lebih besar dari 0.5 
g. Untuk resin dengan berat lebih kecil jarak antar 
partikelnya berjauhan, sehingga ukuran pori resin 
menjadi lebih besar. Ketika larutan yang mengan-
dung ion logam dilewatkan pada resin ada kemung-
kinan ion-ion logam lolos melewati pori resin terse-
but. 

 

Gambar 2  Pengaruh berat resin terhadap ekstraksi logam 
Cd (II), Pb(II) dan Fe(III) 

Sedangkan untuk jumlah resin yang lebih besar dari 
0,5 g, jarak antar partikel sangat berdekatan sehing-
ga akan terbentuk agregat yang menyebabkan uku-
ran partikel menjadi lebih besar dan luas permukaan 
menjadi lebih kecil. 
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Pengaruh pH 

Kondisi pH larutan untuk proses adsorpsi logam pa-
da resin Dowex 50WX2-200 memberikan pengaruh 
yang cukup signifikan terhadap adsorpsi logam Pb 
dan Fe, sedangkan untuk logam Cd pengaruh pH 
tidak terlalu signifikan. Kondisi optimum adsorpsi 
pada pH 3, sedangkan adsorpsi  pH dibawah 3 lebih 
kecil dikarenakan banyaknya ion H+ di dalam laru-
tan sehingga terjadi persaingan antara ion logam 
Cd2+, Pb2+ dan Fe3+ untuk berikatan dengan gugus 
aktif resin. Pada pH yang lebih tinggi dari 3 sudah 
mulai terbentuknya OH-  di dalam larutan yang akan 
berikatan dengan ion-ion logam yang menyebabkan 
interaksinya dengan resin melemah (Cd2+), bahkan 
menurun drastis (Pb2+ dan Fe3+), (Gambar 3).  

 

Gambar 3  Pengaruh pH terhadap ekstraksi logam Cd (II), 
Pb(II) dan Fe(III) 

Pengaruh Teknik SPE terhadap Absorbansi 

Pada kondisi laju alir, berat resin dan pH optimum 
terlihat teknik SPE untuk pre-konsentrasi logam Cd, 
Pb dan Fe menunjukkan peningkatan nilai absor-
bansi untuk ketiga logam tersebut (Gambar 4 dan 
Tabel 1). Hal ini menunjukkan bahwa teknik SPE 
bisa menjadi solusi untuk pengembangan  metode 
bidang pengujian logam.  

Tabel 1 Absorbansi logam sebelum dan sesudah pre-
konsentrasi 

Analit 
Konsentrasi 

(mg/L) 
Nilai Absorbansi (A) Kenaikan 

A sebelum  sesudah  

Cd 0.1 0.0668 0.2754 
 

  
0.0663 0.2892 

 
  

0.0664 0.2961 
 

 
Rerata 0.0665 0.2869 4.3 

Pb 0.1 0.0006 0.0097 
 

  
0.0004 0.0101 

 
  

0.0004 0.0108 
 

 
Rerata 0.0005 0.0102 21.9 

Fe 0.1 0.0062 0.063 
 

  
0.0062 0.057 

 
  

0.0077 0.0602 
 

 
Rerata 0.0067 0.0601 9.0 

 

 

Gambar 4  Absorbansi logam sebelum dan sesudah pre-
konsentrasi 

Validasi Metode 

Validasi metode dengan melihat akurasi dan presisi 
hasil menggunakan Certified Reference Material Po-
tableWatR (cat.697), Waters ERA. Hasil disajikan pa-
da Tabel 2 dan 3. 

Tabel 2  Hasil pengujian CRM (n=3) tanpa SPE 

Analit Hasil (µg/L) 
Nilai 

sertifikat 
% R % RSD 

Cd 17.74 ± 0.8 11.5-14.4 134.4 4.3 

Pb 40.63 ± 3.5 23.6-30.6 149.9 11.1 

Fe 39.37 ± 2.5 85.4-107.0 40.8 6.5 

 

Tabel 3  Hasil pengujian CRM (n=3) dengan SPE 

Analit Hasil (µg/L) 
Nilai 

sertifikat 
% R % RSD 

Cd 11.86 ± 2.7 11.5-14.4 89.9 2.3 

Pb 24.36 ± 2 23.6-30.6 89.9 7.5 

Fe 72.19 ± 3 85.4-107.0 74.9 4.6 

 Jika dilihat dari tabel 2 dan 3, pengukuran CRM 
secara langsung tanpa pre-konsentrasi dengan SPE 
terlebih dahulu memberikan hasil yang tidak meme-
nuhi persyaratan akurasi yaitu pada kisaran 70%-
125% [17] sedangkan CRM yang diukur dengan pre-
konsentrasi dengan SPE menunjukkan hasil yang 
memenuhi persyaratan akurasi, walaupun untuk Fe 
masih belum masuk dalam kisaran konsentrasi pada 
sertifikat CRM. Jika ditinjau dari nilai presisi sebagai 
%RSD dimana %RSD dipersyaratkan harus lebih ke-
cil dari 0,67 CV Horwitz atau 0,67 𝑥 21−0,5𝑙𝑜𝑔𝐶   yaitu 
baik pengujian langsung maupun dengan pre-
konsentrasi untuk semua logam masih memenuhi 
persyaratan presisi [18]. 

0

20

40

60

80

100

120

0 2 4 6 8

%
 R

ec
o

ve
ry

pH

%R
Pb
Fe

0,0665

0,0005 0,0067

0,2869

0,0102

0,0601

0

0,05

0,1

0,15

0,2

0,25

0,3

0,35

Cd Pb Fe

A
b

so
rb

a
n

si

larutan logam 100 µg/L

sebelum

sesudah



Yuniar, dkk./ Ekstraksi logam Cd, Pb dan Fe ... JPS Vol. 25 No. 1 Apr. 2023 
 

25111-65 

4 KESIMPULAN 

Pengembangan metode pengujian dengan teknik 
pre-konsentrasi logam Cd, Pb dan Fe secara bersa-
maan menggunakan resin Dowex 50WX2-200 seba-
gai adsorben dan dilakukan secara kolom memberi-
kan hasil yang akurasi dan presisi pada kondisi pH 3, 
laju alir 1 mL/menit, berat resin 0,5 g, konsentrasi 
eluen 1 mol/L sebanyak 10 mL dan volume sampel 
50 mL, dengan faktor pengayaan 5 kali. Pengem-
bangan metode ini bisa diusulkan untuk menjadi 
calon metode baru untuk pengujian logam Cd, Pb 
dan Fe dalam air pada konsentrasi yang sangat kecil, 
namun perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terkait 
parameter lain yang dapat mempengaruhi hasil. 
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