BAB III
METODOLOGI

Metode yang digunakan mengacu pada SNI 19-7119.7-2005 untuk uji gas
sulfur dioksida, SNI 19-7119.2-2005 untuk uji gas nitrogen dioksida, SNI 19-
7119.8-2005 untuk uji gas oksidan, dan SNI 19-7119.1-2005 untuk uji gas amonia

di Laboratorium Pengujian Balai Hiperkes dan Keselamatan Kerja Yogyakarta.

3.1 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada saat pengujian gas adalah penjerap
SO», penjerap NO», penjerap Ox, penjerap NHs, larutan asam sulfamat 0,6%,
larutan formaldehid 0,2 %, larutan pararosanilin, larutan Buffer, larutan kerja

fenol, dan larutan natrium hipoklorit.

3.2 Alat

Alat-alat yang digunakan pada saat pengujian gas adalah Spektrofotometer
UV-Vis double beam (GBC Scientific), alat-alat gelas (labu ukur, gelas piala,
pipet tetes, pipet ukur, pipet volum dan botol sampel), dan propipet.

3.3 CaraKerja

3.3.1 Sampling Udara Ambien untuk Gas SOz, NO2, Ox, dan NH3
Larutan penjerap SO», NO, O, dan NH3 sebanyak 10 mL dimasukkan ke

dalam botol sampling untuk sampel dan blangko lapangan, kemudian filter dan

holder dipasang dan dihubungkan dengan flowmeter, impinger dan pompa. Waktu

pengambilan sampel, suhu, tekanan serta kelembaban udara diukur dan dicatat.

3.3.2 Analisis Sulfur Dioksida (SO2)

3.3.2.1 Standardisasi Larutan Natrium Tiosulfat (Na2S203) 0,01 N
Standardisasi larutan natrium tiosulfat dilakukan dengan memanaskan

kalium iodat (KIOs) pada suhu 180°C selama 2 jam dan didinginkan dalam

desikator. Kemudian 0,09 g kalium iodat (KIO;) dilarutkan ke dalam labu

ukur 250 mL dan tambahkan air suling sampai tanda tera, lalu homogenkan.

Setelah itu dipipet 25 mL larutan kalium iodat tersebut ke dalam labu erlenmeyer
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asah 250 mL, ditambahkan 1 g KI dan 10 mL HCI (1:10). Labu erlemeyer ditutup
dan ditunggu 5 menit, dilakukan titrasi larutan dalam erlenmeyer dengan larutan
natrium tiosulfat 0,01 N sampai warna larutan kuning muda. Indikator kanji
sebanyak 5 mL ditambahkan, dan dilanjutkan titrasi sampai titik akhir (warna biru
tepat hilang). Volum larutan penitar yang diperlukan dicatat dan dihitung
normalitas larutan natrium tiosulfat tersebut.
3.3.2.2 Penentuan Konsentrasi SO: dalam Larutan Induk Natrium
Tiosulfat (Na2S203)

Penentuan konsentrasi SO» dilakukan dengan memipet 25 mL larutan
induk natrium tiosulfat ke dalam erlenmeyer, ditambahkan 50 mL larutan iod 0,01
N dan disimpan dalam ruang tertutup selama 5 menit. Kemudian dilakukan titrasi
larutan dalam erlenmeyer dengan larutan tiosulfat 0,01 N sampai warna kuning
muda. Indikator kanji sebanyak 5 mL ditambahkan dan dilanjutkan titrasi sampai
titik akhir (warna biru tepat hilang). Titrasi blanko dilakukan dengan memipet
sebanyak 25 mL air suling. Setelah itu dicatat volume larutan penitar yang
diperlukan.
3.3.2.3 Pembuatan Seri Larutan Standar

Pembuatan seri larutan standar dilakukan dengan mengambil masing-
masing 0 mL; 1,0 mL; 2,0 mL; 3,0 mL dan 4,0 mL larutan standar natrium tiosulfat
0,01 N dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL. Sebanyak 10 mL larutan penjerap
ditambahkan ke dalam larutan standar natrium tiosulfat Masing-masing labu ukur
ditambahkan 1 mL larutan asam sulfamat 0,6 % dan ditunggu sampai 10 menit.
Setelah itu ditambahkan 2 mL larutan formaldehida 0,2% dan 5 mL larutan
pararosanilin. Larutan ditepatkan dengan air suling sampai volume 25 mL,
dihomogenkan dan ditunggu 30 - 60 menit. Absorbansi masing-masing larutan
standar diukur menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
550 nm, setelah itu dibuat kurva kalibrasi serapan dengan jumlah SO (png).
3.3.2.4 Pengujian Sampel

Sampel gas SO> dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL, kemudian
sebanyak 10 mL larutan penjerap ditambahkan ke dalam larutan standar natrium
tiosulfat Larutan asam sulfamat 0,6 % ditambahkan 1 mL dan ditunggu sampai 10
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menit. Setelah itu ditambahkan 2 mL larutan formaldehida 0,2% dan 5 mL larutan
pararosanilin. Larutan ditepatkan dengan air suling sampai volume 25 mL,
dihomogenkan dan ditunggu 30 - 60 menit. Absorbansi masing-masing larutan
standar diukur menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
550 nm. Langkah-langkah tersebut digunakan pula untuk melakukan pengujian
blanko dengan menggunakan larutan penjerap.
333 Analisis Nitrogen Dioksida (NO2)
3.3.3.1 Pembuatan Larutan Induk

Natrium nitrit (NaNO,) dikeringkan dalam oven selama 2 jam pada suhu 105
°C, setelah itu didinginkan dalam desikator. Natrium nitrit yang sudah kering
ditimbang 0,246 g, kemudian dilarutkan ke dalam labu ukur 100 mL dengan air
suling hingga tanda tera, lalu dihomogenkan. Larutan tersebut dipindahkan ke
dalam botol coklat dan simpan di lemari pendingin.
3.3.3.2 Pembuatan Larutan Standar

Larutan sebanyak 10 mL larutan induk natrium nitrit dimasukkan ke dalam
labu ukur 1000 mL, ditambahkan air suling hingga tanda tera, lalu homogenkan.
3.3.3.3 Pembuatan Seri Larutan Standar

Pembuatan seri larutan standar dilakukan dengan mengambil masing-
masing 0 mL; 0,1 mL; 0,2 mL; 0,4 mL; 0,6 ml; 0,8 mL dan 1,0 mL larutan standar
nitrit dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL. Larutan penjerap ditambahkan ke
dalam larutan standar nitrit hingga tanda tera. Larutan kemudian dikocok dengan
baik dan dibiarkan selama 15 menit agar pembentukan warna sempurna.
Absorbansi masing-masing larutan standar diukur menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang 550 nm, setelah itu dibuat kurva kalibrasi serapan
dengan jumlah NO; (ng).
3.3.3.4 Pengujian Sampel
Sampel gas NO> dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL dan diukur

intensitas warna merah muda yang terbentuk menggunakan spektrofotometer UV-
Vis pada panjang gelombang 550 nm. Langkah-langkah tersebut digunakan pula
untuk melakukan pengujian blanko dengan menggunakan larutan penjerap.

3.34 Analisis Gas Oksidan (Ox)
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3.3.4.1 Pembuatan Larutan Induk I

Kalium iodida sebanyak 16 g dan 3,173 g kristal I, dimasukkan ke dalam
labu ukur 500 mL dan dilarutkan dengan air suling. Larutan ditepatkan dengan air
suling hingga tanda tera lalu dihomogenkan. Larutan disimpan pada suhu ruang
paling sedikit selama 1 hari. Larutan dipindahkan ke dalam botol gelap dan
disimpan di lemari pendingin.
3.3.4.2 Pembuatan Larutan Standar Iod

Larutan induk iod sebanyak 5 mL dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL,
dan diencerkan dengan air suling sampai tanda tera dan dihomogenkan. Larutan
tersebut dipipet sebanyak 4 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL, dan
ditepatkan dengan larutan penjerap. Larutan ini digunakan untuk membuat kurva
kalibrasi.
3.3.4.3 Standardisasi Larutan Natrium Tiosulfat (Na,S;03) 0,1 N

Standardisasi larutan natrium tiosulfat 0,1 N, dilakukan dengan melarutkan
0,35 g kalium iodat yang telah dipanaskan pada suhu 180°C selama 2 jam ke dalam
labu ukur 100 mL dan ditambahkan air suling sampai tanda batas. Larutan KIO;
yang telah dibuat diambil 25 mL ke dalam erlenmeyer 100 mL, lalu ditambahkan
1 g KI dan 10 mL HCI (1:10). Larutan tersebut dititrasi dengan natrium tiosulfat
sampai warna larutan kuning muda, kemudian ditambahkan 5 mL indikator kanji
dan dilanjutkan kembali titrasi sampai titik akhir titrasi (warna biru hilang).
3.3.44 Standardisasi Larutan I, 0,05 N

Standardisasi larutan iod 0,05 N, dilakukan dengan mengambil 25 mL
larutan induk iod ke dalam erlenmeyer 100 mL, kemudian ditambahkan 1 mL
asam klorida pekat dan didiamkan di tempat gelap selama 10 menit. Larutan
dititrasi dengan larutan natrium tiosulfat 0,1 N sampai warna larutan kuning
muda, kemudian ditambahkan 3 tetes indikator kanji, dilanjutkan titrasi sampai
warna biru muda.
3.3.4.5 Pembuatan Seri Larutan Standar

Pembuatan larutan standar untuk menentukan kurva kalibrasi dengan
mengambil masing-masing 0 mL; 0,5 mL; 1,0 mL; 1,5 mL; 2,0 mL dan 3,0 mL

larutan standar iod 0,05 N ke dalam labu ukur 10 mL dan ditepatkan volume
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sampai tanda batas dengan menggunakan larutan penjerap, lalu dihomogenkan.
Absorbansi diukur menggunakan spektrofotometer UV- Vis pada panjang
gelombang 352 nm. Kurva kalibrasi dibuat dari hubungan antara absorbansi
dengan jumlah oksidan (ug).
3.3.4.6 Pengujian Sampel

Sampel gas Ox dimasukkan ke dalam kuvet pada alat spektrofotometer
dalam jangka waktu 30 - 60 menit setelah pengambilan sampel gas lalu diukur
intensitas warna kuning yang terbentuk pada panjang gelombang 352 nm.
Absorbansi diukur kemudian dihitung jumlah oksidan (ng) dengan menggunakan
kurva kalibrasi.
3.35 Analisis Gas Amonia (NH3)
3.3.5.1 Pembuatan Seri Larutan Standar

Pembuatan seri larutan standar dilakukan dengan mengambil masing-
masing 0 mL; 0,2 mL; 0,4 mL; 0,6 mL; 1 mL dan 1,5 mL larutan standar amonia
(NH3) 10 pg dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL. Larutan penjerap sebanyak
10 mL ditambahkan ke dalam larutan standar amonia. Masing - masing labu
ukur ditambahkan 2 mL larutan buffer, 5 mL larutan kerja fenol dan 2,5 mL larutan
natrium hipoklorit dan ditepatkan volume sampai tanda batas dengan akuades.
Larutan digojok, dihomogenkan dan kemudian didiamkan selama 30 menit.
Absorbansi masing-masing larutan standar diukur menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang 632,2 nm, sehingga diperoleh deret larutan
standar yang mengandung 0,000 pg; 0,391 pg; 0,782 ng; 1,173 pg; 1,564 pg;
2,345 ng. Setelah itu dibuat kurva kalibrasi serapan dengan jumlah NH; (ng).
3.3.5.2 Pengujian Sampel

Sampel gas NH; dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL, kemudian
sebanyak 2 mL larutan buffer ditambahkan ke dalam sampel, ditambahkan 5 mL
larutan kerja fenol dan 2,5 mL larutan natrium hipoklorit, setelah itu ditepatkan
volume sampai tanda batas dengan akuades dan digojog sampai homogen, lalu
diukur serapan menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
632,2 nm (warna larutan hijau kebiruan). Langkah-langkah tersebut digunakan pula

untuk melakukan pengujian blanko dengan menggunakan larutan penjerap.
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