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PERBANDINGAN METODE ANALISIS PENENTUAN KADAR
KALSIUM KARBONAT PADA PLESTERAN DI BALAI
KONSERVASI BOROBUDUR MAGELANG

Nita Perwitasari
Program Studi Analisis Kimia FMIPA Universitas Islam Indonesia

JI. Kaliurang Km 14,5 Yogyakarta
Email.: 16231029@students.uii.ac.id

INTISARI

Telah dilakukan penentuan kadar CaCOs pada plesteran dengan
menggunakan metode volumetri dan metode gravimetri. Kalsium karbonat atau
CaCOzs ialah salah satu kapur pertanian yang digunakan untuk meningkatkan pH
pada tanah, dalam tanah masam banyak ditemukan ion AI®* yang bersifat masam
karena air ion dapat menghasilkan H*. Kalsium merupakan kation yang sering
dihubungkan dengan kemasaman tanah, karena dapat mengurangi efek
kemasaman. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui kadar CaCOs3
yang terkandung dalam plesteran. Berdasarkan hasil penelitian menunjukkan
bahwa nilai rata-rata kadar CaCOs dengan metode gravimetri yang diperoleh
sebesar 27,31% sedangkan dengan metode volumetri diperoleh sebesar 16,65%.
Hasil dari uji-t diperoleh nilai t-hitung sebesar 10,0702 dengan t-tabel diperoleh
sebesar 1,78229. Hasil penentuan estimasi ketipakpastian pada metode gravimetri
didapatkan nilai sebesar 0,8089% sedangkan metode volumetri didapatkan nilai
sebesar 0,3265%. Pada penentuan faktor koreksi atau faktor kesalahan terbesar
terdapat pada presisi dengan nilai 100%.

Kata Kunci : plasteran, CaCOgz, volumetri, gravimetri.
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PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Kalsium karbonat atau CaCOgz adalah salah satu kapur pertanian yang
digunakan untuk meningkatkan pH pada tanah, dalam tanah masam banayak di
temukan ion AI®* yang bersifatmasam karena air ion dapat menghasilkan H*.
Kalsium merupakan kation yang sering dihubungkan dengan kemasaman tanah,
karena dapat mengurangi efek kemasaman. Sumber utama pada kalsium tanah
ialah kerak bumi yang didalamnya mengandung 3,6% Ca. Mineral utama yang
banyak mengandung kalsium dan yang merupakan penyusun batuan sedimen
antara lain kalsit (CaCO3) dan dolomit[CaMg(COz3).] (Wahid,2006).

Seperti yang telah diketahui bahwa batu kapur mengandung sebagian besar
mineral kalsium karbonat yaitu sekitar 95%. Kandungan kalsium karbonat ini
dapat berubah menjadi kalsium oksida dengan kalsinasi sehingga lebih mudah
dimurnikan untuk mendapatkan kalsiumnya. Dengan cara ini batu kapur dapat
dimanfaatkan dalam kesehatan yang diaplikasikan untuk penelitian dibidang
medis untuk perkembangan dalam pembuatan biomaterial sehingga meningkatkan
nilai ekonomis batu kapur itu sendiri (Gusti,2008). Perlu dilakukannya analisis
CaCOgz dalam plesteran karena dari sifat batu kapur sendiri yaitu mudah mengeras
dan memberi kekuatan mengikat pada suatu bangunan.

Titrasi ialah suatu metode yang digunakan untuk menentukan kadar suatu
zat dengan menggunakan zat lain yang sudah diketahui konsentrasinya. Titrasi
dapat dibedakan berdasarkan jenis reaksi yang terlibat di dalam proses titrasi,
antara lainnya yaitu titrasi asam basa bila melibatkan reaksi asam basa, bila
melibatkan reaksi reduksi oksidasi disebut sebagai titrasi redoks, bila melibatkan
pembentukan reaksi kompleks disbut sebagai titrasi kompleksometri dan lain
sebagainya. Kalsium karbonat (CaCOs) dapat ditentukan dengan menggunakan
metode titrasi karena batu kapur merupakan batuan sedimen yang tersusun oleh

kalsium karbonat (CaCOs) dalam bentuk mineral kalsit, batu kapur kebanyakan



merupakan batuan sedimen organik. Selain menggunakan metode titrasi
penentuan CaCOs3 dapat ditentukan dengan menggunakan metode gravimetri.
Analisis gravimetri adalah proses isolasi dan pengukuran berat suatu unsur
atau senyawa tertentu (Khopkar,1990). Analisis gravimetri dilakukan apabila
kadar analit yang terdapat dalam sampel relatif besar sehingga dapat diendapkan
dan ditimbang. Apabila kadar analit dalam sampel hanya berupa unsur pelarut,
maka metode gravimetri tidak mendapat hasil yang teliti. Sampel yang dapat

dianalisis dengan metode gravimetri berupa sampel padat maupun caiir.

1.2. Rumusan masalah
Adapun rumusan masalah yang dikaji pada penelitian ini adalah :
1. Berapa kadar CaCOs yang terkandung dalam plesteran dengan metode
analisis volumetri dan metode analisis gravimetri ?
2. Bagaimana hasil akhir pengujian dari perbandingan metode gravimetri

dengan metode volumetri ?

1.3. Tujuan
1. Mengetahui kadar CaCQOsz pada plasteran dengan metode analisis volumetri
dan metode analisis gravimetri
2. Mengetahui nilai beda dari perbandingan metode gravimetri dengan

metode volumetri

1.4. Manfaat

Adapun manfaat dari hasil pengujian ini yaitu diharapkan dapat memberikan
manfaat untuk dapat menjadi penerapan di laboratorium. Manfaat untuk peneliti
yaitu dapat digunakan sebagai perbandingan suatu metode yang akan dilakukan,

manfaat untuk institut yaitu sebagai pembelajaran/pengetahuan.
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2.1 Balai Konservasi Borobudur

Balai Konservasi Borobudur adalah unit pelaksana teknis kementrian
Pendidikan dan Kebudayaan di bidang konservasi dan pelestarian Candi
Borobudur yang berada dibawah tanggung jawab kepada Direktur Jenderal
Kebudayaan yang dipimpin oleh kepala. Untuk menangani Candi Borobudur yang
telah selesai pemugaran memerlukan peraawatan, pengamata dan penelitian terus
menerus. Oleh karena itu, pada tahun 1991 berdirilah Balai Studi da Konservasi
Borobudur. Tahun 2006 berdasarkan peraturan Menteri Kebudayaan dan
Pariwisata Nomor : PM.40/OT.001/MKP-2006 tanggal 7 September 2006 berubah
nama menjadi Balai Konservasi Peninggalan Borobudur. Tahun 2011 bidang
kebudayaan kembali bergabung ke dalam Kementrian Pendidikan Nasional yang
kini menjadi Kementerian Pendidikan dan Kebudayaan, berdasarkan peraturan
menteri Pendidikan dan Kebudayaan Nomor 55 Tahun 2012 kembali berubah
nama menjadi Balai Konservasi Borobudur Studies. Fungsi dari Balai Konservasi
Borobudur Studies sebagai pusat pendidikan dan pelatihan tenaga teknis dalam
bidang konservasi dan pemugaran. Fasilitas pendukung dan tenaga teknis
konservasi yang menguasai bidang pelestarian, khususnya pemugaran dan
konservasi, mengantarkan Balai. Konservasi Borobudur. menjadi pelaksana
pelatihan tenaga teknis konservasi dan pemugaran untuk institusi tingkat nasional
dan internasional. Balai Konservasi borobudur juga membantu konservasi
peninggalan sejarah dan purbakala di seluruh Indonesia, bahkan dinegara Asia
Tenggara.

Berdasarkan peraturan Menteri Pendidikan dan Kebudayaan Nomor 29
Tahun 2015 yang ditetapkan pada tanggal 27 Oktober 2015, Balai Konservasi
Borobudur mempunyai tugas melaksanakan konservasi dan pelestarian Candi
Borobudur dan kawasan cagar budaya Borobudurr. Untuk menyelenggarakan

tugas tersebut Balai Konservasi Borobudur mempunyai fungsi sebaga berikut :



1. Pelaksanaan kajian konservasi terhadap aspek teknik sipil, arsitektur, geologi,
biologi, kimia, dan arkeologi Candi Borobudur dan cagar budaya lainnya

2. Pelaksanaan pengamanan, pemeliharaan, dan pemugaran Candi Borobudur,
Candi Mendut, Candi Pawon, dan kawasan cagar budaya Borobudur

3. Pelaksanaan pengembangan dan pemanfaatan Candi Borobudur, Candi
Mendut, Candi Pawon, dan kawasan cagar budaya Borobudur

4. Pelaksanaan dokumentasi dan publikasi Candi Borobudur, Candi Mendut,
Candi Pawon, dan kawasan cagar budaya Borobudur

5. Pelaksanaan kemitraan di bidang konservasi dan pelestarian Candi Borobudur,
Candi-Mendut, Candi Pawon, dan kawasan cagar budaya Borobudur

6. Pelaksanaan pengembangan metode dan teknik

7. Pelaksanaan urusan ketatausahaan Balai Konservasi Borobudur

Balai Konservasi Borobudur memiliki laboratorium Kimia, mikrobiologi,
fisik/petrografi, dan SEM (Scaning Electron Microscope) dan laboratorium
lapang. Keberadaan laboratorium ini untuk mengembangkan berbagai metode
konservasi dan kajian konservasi baik dari batu, bata, kayu, dan lainnya. Selain itu
juga digunakan untuk uji coba bahan konservasi sebagai bahan pengganti yang
lebih aman, efektif dan efisien. Bahan-bahan yang telah diuji direkomendasikan
untuk pelaksanaan konservasi benda cagar budaya di Indonesia.

Balai - Konservasi Borobudur melakukan kemitraan dengan berbagai
universitas dan institusi lain baik dari indonesia maupun luar negeri. Beberapa
kerjasama kemitraan dilakukan seperti membantu pelaksanaan analisis sampel,
tempat pemagangan mahasiswa yang sedang melaksanakan penelitian, maupun
kerja sama pengembangan metode dan teknik konservasi dengan Negara lain.
Dalam pelaksanaan kajian/studi bidang konservasi, teknik sipil, arsitektur,
geologi, biologi, kimia, dan areologi dilingkungan Candi Borobudur melakukan
kerja sama dengan melibatkan beberapa pakar dari universitas-universitas di
Indonesia sebagai nara sumber. Selain itu Balai Konservasi Borobudur
melaksanakan pelatihan tenaga teknis konservasi, pemugaran, dokumentasi, dan
satuan pengamanan cagar budaya secara rutin. Balai Konservasi Borobudur juga

mengelola berbagai arsip foto, gambar, buku, dan lainnya pada masa pemugaran



Candi Borobudur yang kedua dan untuk upaya pelestarian Candi Borobudur
melaksanakan kegiatan monitoring Candi Borobudur secara kontinyu.

2.2 Sejarah

Candi borobudur merupakan candi budha yang terletak di desa Borobudur
Kabupaten Magelang Jawa Tengah dan salah satu peninggalan paling bersejarah
yang ada di Indonesia. Candi Borobudur merupakan candi terbesar ke dua setelah
candi ankor Wat di Kamboja (Jeffry,2012). Candi borobudur memiliki banyak
keistimewaan, candi borobudur juga memiliki koleksi relief budha terlengkap di
dunia, uniknya letak Candi Borobudur ini dikelilingi oleh beberapa gunung yang
ada dipulau Jawa yakni gunung merbabu,gunung merapi, gunung sumbing, dan
gunung sindoro (Pratama, 2014). Keindahan dan kemegahan Candi Borobudur
menjadi magnet tersendiri baik bagi para pelajar yang tertarik dengan sejarah pada
reliefnya hingga sebagai tempat rekreasi keluarga dari seluruh penjuru Indonesia.
Candi Borobudur merupakan mahakarya agung, sebuah monumen Budha terbesar
di dunia yang telah diakut UNESCO. Monumen ini dibangun sebagai tempat suci
agama budha berdasarkan model alam semesta. Pada masa tersebut Candi
Borobudur sering digunakan sebagai tempat ziarah umat manusia. Hingga Kini
Candi Borobudur masih sering digunakan sebagai tempat ziarah umat Budha yang
setiap tahunnya datang dari seluruh pelosok Indonesia untuk berkumpul
merayakan hari Trisuci Waisak. Candi borobudur ini merupakan contoh puncak
pencapaian keselarasan teknik arsitektur dan estetika seni rupa warisan kejayaan
Dinasti Budha di Indonesia (Putro, 2014). Berikut merupakan gambar dari
bangunan candi borobudur :

Gambar 2.1. Candi Borobudur (sumber : www.google.co.id)



Waktu pembangunan candi borobudur diperkirakan memakan waktu sekitar
satu abad, antara 750-847 M dalam tiga generasi kerajaan Budha Wangsa
Syailendra. Pembangunan ini dimulai pada masa Maharaa Dananjaya yang
bergelar Sri Sanggramadananjaya, dilanjutkan oleh putranya Samarattunga, dan
diselesaikan oleh cucu perempuannya Sang Dyah Pramodhawardhani.
Pembangunan tersebut diperkirakan berjalan selama 75-100 tahun lamanya.

Pada permulaan abad ke-18 disebutkan dalam Badad Tanah Jawa bahwa
Mas Dana yang memberontak kepada Pakubuwana 1 (1709-1710), ia ditangkap di
gunung borobudur. Lima tahun kemudian (1757-1758) seorang sultan dari
Yogyakarta melakukan perjalanan ke Borobudur untuk melihat 1000 patung
(Soediman,1968). Candi Borobudur merupakan model alam semesta dan
dibangun sebagai tempat suci untuk memuliakan Budha sekaligus berfungsi
sebagai tempat ziarah untuk menuntun umat Budha berlatih dari alam nafsu
duniawi menuju pencerahan dan kebijaksanaan sesuai ajaran Budha (Pratama,
2014).

Nama Borobudur berasal dari kata “boro” dan “budur”. Boro berasal dari
bahasa sansekerta yang berarti kompleks “candi, biara, atau asrama”. Sedangkan
kata budur menunjukkan pada bahasa Bali, “beduhur” yang berarti “diatas”
(Soediman, 1968). Berdasarkan prasasti Kayumwungan, Borobudur adalah sebuah
biara yang mengandung berlipat-lipat kebijakan Sugata atau Budha. Namun istilah
biara ini terasa janggal bila difahami mengikuti pengertian tentang sebuah biara
sebagaimana dikenal umum sekarang. Borobudur tegasnya adalah sebuah struktur
tempat Budha Sakyamuni tinggal selama berada di dalam rahim ibunya. Struktur
itu berbentuk sebagai hasil dari berlipat-lipat kebijakan Budha Sakyamuni
(Gunawan, 2004).

Pemugaran pertama candi borobudur berlangsung pada tahun 1907-1911,
stabilitas Borobudur berada dalam keadaan genting ketika restorasi pertama
pemerintahan Hindia Belanda. Insinyur yang ditugaskan untuk mengikutisebuah
pendekatan konservasi yang modern pada saat itu dan mengacu pada
penghormatan tinggi terhadap kaslian monumen.



Pemugaran kedua pada tahun 1973-1982 dilakukan oleh UNESCO
bekerjasama dengan pemerintah Indonesia bersama dengan para ahli nasional dan
internasional. Pemugaran ini merupakan proyek berskala besar yang
memperkenalkan teknologi canggih. Bagian-bagian besar dari candi dibongkar,
strutur diperkuat dengan elemen betondan sistem drainase internal diperkenalkan.
Seluruh blok batu dibersihkan dan diawetkan sebelum dipasang kembali.
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Gambar 2.2. Pemugaran pertama Candi Borobudur

Gambar 2.3. Pemugaran kedua candi Borobudur

Setelah pemugaran oleh UNESCO :

Gambar 2.4. Setelah pemugaran yang dilakukan UNESCO

(sumber : www.google.co.id)

2.3 Batu Kapur dalam plesteran
Plesteran adalah lapisan yang digunakan untuk menutupi suatu bidang
bangunan agar tingkat kekuatannya lebih kokoh. Plesteran merupakan campuran
dari semen pasir dan air yang digunakan untuk melapisis dinding tembok maupun
lantai. Plesteran dilakukan untuk mendapat pertambahan kekuatan baik lantai



ataupun dinding, selain itu untuk memperoleh kerapian dan keindahan. Plesteran
memiliki fungsi sebagai melindungi dinding dari cuaca yang panas karena muncul
sengatan sinar matahari maupun dari ketika hujan turun, selain itu dengan
ditutupnya dinding menggunakan plesteran maka kekutannya akan bertambah
besar sehingga dinding tersebut akan bertambah kuat dan kokoh.

Batu kapur merupakan bahan alam yang banyak terdapat di Indonesia. Batu
kapur adalah batuan padat yang mengandung banyak kalsiium karbonat (Lukman
et al, 2012). Mineral karbonat yang umum ditemukan berasosiasi dengan batu
kapur adalah argonite (CaCO3) yang merupakan mineral metastable karena pada
kurun waktu tertentu dapat berubah menjadi kalsit (CaCOz) (Sucipto et al, 2007).

Batu kapur merupakan CaCOz yang mengandung banyak kalsium karbonat
yang sering ditemukan di Indonesia (Lukman et al, 2012). Mineral karbonat yang
berasosiasi dengan batu kapur adalah argonite (CaCOs3) yang merupakan mineral
metastable karena pada kurun waktu tertentu dapat berubah menjadi Kkalsit
(CaCQ3) (Sucipto et al, 2007).

Gambar 2.5. Batu Kapur

(sumber : www.google.co.id)

Kalsium karbonat merupakan garam kalsium yang terdapat pada kapur, batu
kapur, pualam. Kalsium karbonat berupa serbuk, putih, tidak berbau, tidak berasa,
stabil diudara, praktis tidak larut dalam air, kelarutan dalam air meningkat dengan
adanya sedikit garam amonium atau karbon dioksida. Larut dalam asam nitrat
dengan membentuk gelembung gas, salah satu sifat kimia dari kalsium karbonat
dapat menetralisir asam (Harvey, 2000).



Kalsium karbonat adalah mineral inorganik yang dikenal tersedia dengan
harga murah secara komersial. Sifat fisis kalsium karbonat seperti morfologi, fase,
dan distribusi ukuran harus dimodifikasi menurut bidang pengaplikasiannya.
Bentuk morfologi dan fase kalsium karbonat (CaCOs3) terkait dengan kondisi
sintesis seperti, konsentrasi reaktan, suhu, waktu aging dan zat adiktif alam
(Kiborga dan Oner, 2013). Kalsit (CaCOz) merupakan fase yang paling stabil dan
banyak digunakan dalam industri cat, kertas, magnetic recording, industri tekstil,
detergen, plastik, dan kosmetik (Lailiyah et al, 2012).

Seperti yang diketahui bahwa batu kapur mengandung sebagian besar
mineral kalsium karbonat yaitu sekitar 95%. Kandungan kalsium karbonat ini
dapat berubah menjadi kalsium oksida dengan kalsinasi sehingga lebih mudah
dimurnikan untuk mendapatkan kalsiumnya. Dengan cara ini, batu kapur dapat
dimanfaatkan dalam sektor kesehatan, yakni dalam aplikasi klinis untuk penelitian
dibidang medis dan untuk perkembangan dalam pembuatan biomaterial sehingga
meningkatkan nilai ekonomis batu kapur itu sendiri (Gusti,2008).

Batu kapur yang kandungan utamanya CaCOz yang pada dasarnya berwarna
putih dan umumnya sering dijumpai pada batu kapur, kalsit, marmer, dan batu
gamping. Selain itu kalsium karbonat juga banyak dijumpai pada staklaktit dan
stalagmit yang terdapat di sekitar pegunungan (Malinda, 2015).

Siklus kalsium karbonat terjadi diawali dari kalsium karbonat yang terdapat
pada kerak bumi. Tahap pertama pada siklus ini ialah ketika siklus kalsium
karbonat mengalami dekomposisi termal menjadi kapur (CaO) dengan hasil
sampingan berupa gas karbondioksida (COz). Hal ini dapat dilihat pada reaksi
dibawah ini :

CaCO3z— CaO + CO2
Hasil reaksi dekomposisi CaCOs3 yaitu CaO masuk kedalam air, terjadi reaksi
kimia terlihat dari kapur yang melarut pada air melalui reaksi formation n water .
CaO + H20 — Ca(OH)2
Pada reaksi tersebut dapat dilihat kalsium oksida bereaksi dengan air dan
membentuk larutan baasa kalsium hidroksida. Kalsium hidroksida mudah larut

dalam air, jika terjadi pembuatan kalsium hidroksida terus menerus yang



membuat konsentrasi dari larutan tersebut naik dan akan terbentuk suspensi
kalsium hidroksida. Larutan kalsium hidroksida mampu bereaksi dengan uara
tepatnya dengan karbondioksida yang kembali menghasilkan kalsium karbonat
dengan hasil sampingan air yang mudah dipisahkan.

Ca(OH)2 + CO2 — CaCOs + H20
Dari reaksi diatas dapat ditandai larutan kapur yang mengering kembali (Krisna,
2015)

2.4 Titrasi

Titrasi asam basa dikenal menggunakan dua metode, yaitu metode
asidimetri dan metode alkalimetri. Asidimetri yaitu apabila yang digunakan
sebagai titran adalah larutan baku asam dan alkalimetri apabila yang digunakan
sebagai titran adalah larutan asam. Titrasi merupakan salah satu metode kimia
untuk dpat menentukan konsentrasi suatu larutan dengan cara mereaksikan
sejumlah volume larutan itu terhadap sejumlah volume larutan lain yang
konsentrasinya itu sudah diketahui. Larutan yang konsentrasinya ditambahkan
beberapa tetes indikator, setelah itu ditetesi dengan larutan yang sudah diketahui
konsentrasinya. Titik akhir titrasi ialah tepat pada saat terjadi sebuah perubahan
warna indikator. Titrasi yang melibatkan reaksi asam serta basa disebut dengan
titrasi asam-basa. Titrasi terdapat dua jenis titrasi asam-basa yaitu asidimetri
(penentuan konsentrasi larutan basa dengan menggunakan larutan baku asam)
serta alkalimetri (penentuan Kkonsentrasi larutan asam dengan menggunakan
larutan baku basa). Pada penelitian ini digunakannya titrasi asam basa.

Titrasi asam-basa merupakan cara yang tepat dan mudah untuk menentukan
jumlah senyawa yang bersifat asam dan basa. Asam dan basa organik dan
anorganik dapat dititrasi dalam larutan berair, tetapi sebagian senyawa itu
terutama senyawa organik tidak larut dalam air. Umumnya senyawa organik dapat
larut dalam pelarut organik karena itu senyawa organik itu dapat ditentukan
dengan titrasi asam basa dalam pelarut inert. Untuk menentukan asam digunakan
larutan baku asam kuat misalnya HCI, sedangkan untuk menentukan basa

digunakan larutan basa kuat misalnya NaOH. Titik akhir itrasi biasanya
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detetapkan dengan bantuan perubahan indikator asam basa yang sesuai (Rivai,
1990).

Titrasi asam basa merupakan salah satu metode analisis kuantitatif untuk
menentukan konsentrasi dari suatu zat yang ada dalam larutan. Keberhasilan
dalam titrasi asam basa sangat ditentukan oleh kinerja indikator yang mampu
menunjukkan titik akhhir dari titrasi. Indikator merupakan suatu zat yang
ditambahkan ke dalam larutan sampel sebagai penanda yang menunjukkan telah
terjadinya titikakhir titrasi pada analisis volumetrik. Suatu zat dapat dikatakan
sebagai indikator titrasi asam basa jika dapat memberikan perubahan warna
sampel seiring dengan terjadinya perubahan warna sampel seiring dengan
terjadinya perubahan konsentrasi ion hidrogen atau perubahan pH (Day dan
Underwood,1986).

Titrasi asam basa melibatkan asam maupun basa sebagai titran, kadar
larutan asam ditentukan dengan menggunakan larutan basa atupun sebaliknya.
Untuk mengetahui kapan penambahan larutan standar itu harus dihentikan,
digunakan suatu zat yang biasanya berupa larutan yang disebut dengan larutan
indikator yang ditambahkan dalam larutan yang di uji sebelum penetesan larutan
uji dilakukan. Larutan indikator ini menanggapi munculnya kelebihan larutan uji
dengan perubahan warna. Perubahan warna ini dapat atau tidak dapat tepat pada
titik kesetaraan. Titrasi asam basa pada saat indikator berubah warna disebut titik
akhir. Tentu saja diinginkan agar titik akhir ini sedekat mungkin ke titik
kesetaraan, dengan memilih indikator untuk menghimpitkan kedua titik itu
merupakan salah satu aspek penting dari analisis titrasi asam basa. Umumnya
larutan uji adalah laruta standar elektrolit kuat, seperti natrium hidroksida dan
asam klorida (Sujono, 2003).

Perubahan warna harus terjadi dengan mendadak agar tidak ada keraguan
tentang kapan titrasi harus dihentikan. Dalam titrasi ada pula yang tidak
menggunakan indikator sebagai petunjuk titik akhir titrasi, hal ini mungkin karena
zat asalnya yang berwarna dan memiliki perbedaan warna pada awal titrasi

dengan warna akhir titrasi yang cukup mencolok. Sebagai contoh pada titrasi

11



permanganometri yang memiliki larutan berwarna ungu dengan merah muda
pucat pada saat akhir titrasi (Raymond, 2004).

Indikator asam basa ialah zat yang dapat berubah warna apabila pH
lingkungannya berubah. Apabila dalam suatu titrasi asam maupun basanya
merupakan elektrolit kuat, larutan pada titik ekivalen akan mempunyai pH 7. Bila
asamnya ataupun basanya merupakan elektrolit lemah, garam yang terjadi akan
mengalami hidrolisis dan pada titik ekivalen larutan akan mempunyai pH > 7 atau
pH < 7. Harga pH yang tepat dapat dihitung dari tetapan ionisasi dari asam atau
basa lemah tersebut dan dari konsentrasii larutan yang diperoleh. Titik akhir titrasi
asam basa dapat ditentukan dengan indikator asam basa (Harjanti, 2008).

2.5 Analisis Gravimetri

Analisis gravimetri merupakan analisis dengan proses isolasi dan
pengukuran berat suatu unsur atau senyawa tertentu. Transformasi unsur atau
radikal ke senyawa murni stabil yang dapat segera diubah menjadi bentuk yang
dapat ditimbang dengan teliti merupakan bagian terbesar dari penentuan secara
analisis gravimetri. Berat unsur dapat dihitung berdasarkan rumus senyawa dan
berat atom unsur-unsur yang menyusunnya. Pemisahan ~unsur-unsur atau
senyawa-senyawa yang dikandung dilakukan dengan beberapa cara seperti :
metode pengendapan, metode penguapan, metode elektroanalisis, atau metode
lainnya (Khopkar, 1990).

Analisis gravimetri merupakam analisis yang menentukan jumlah suatu zat
yang berdasarkan pada penimbangan setelah bahan yang dianalisis terjadi reaksi.
Hasil reaksi ini didapat dari sisa bahan suatu gas yang terjadi, atau endapan yang
terbentuk dari bahan yang dianalisis. Analisis gravimetri dibedakan menjadi dua
macam yaitu endapan yang terbentuk dari reaksi antara zat dengan suatu pereaksi,
dan juga endapan yang terbentuk secara elektrokimia.

Pengendapan dilakukan sedemikian rupa untuk memudahkan suatu proses
pemisahannya. Hal penting yang perlu diperhatikan adalah endapan yang
memiliki kelarutannya sangat kecil dan dapat dipisahkan dari larutannya dengan

filtrasi, dapat dicuci untuk menghilangkan pengotor ukuran pertikelnya cukup
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besar serta endapan dapat diubah menjadi zat murni dengan komposisi Kimia
tertentu (Khopkar, 1990).

Metode gravimetri adalah suatu metode analisis secara kuantitatif yang
berdasarkan pada prinsip penimbangan. Analisis gravimetri digunakan pada
beberapa bidang diantaranya untuk mengetahui suatu spesies senyawa dan
kandungan-kandungan unsur tertentu/ molekul dari suatu senyawa murni yang
diketahui berdasarkan pada perubahan berat. Analisis kandungan air didalam CO3
dengan metode gravimetri menggunakan alat oven. Pelepasan air ini sangat
tergantung pada suhu dan waktu (Okdayani, 2010).

Analisis gravimetri merupakan cara yang teliti untuk menentukan
komponen-komponen utama dan tambahan dalam sampel. Terkadang metode
analisis ini dipakai untuk menguji kebenaran berbagai metode instrumental yang
kini banyak dipakai sebagai pengganti analisis gravimetri dalam berbagai analisis
rutin. Metode ini terdiri dari isolasi analit dalam bentuk stoikiometri tertentu dan
dapat ditentukan beratnya. Prosedur pengerjaan yang umum di pakai adalah
mengendapkan analit dari larutan dalam bentuk senyawa yang sedikit larut,
dengan penambahan reagen atau pereaksi yang sesuai. Endapan dipisahkan secara
filtrasi, dicuci untuk menghilangkan zat pengotor yang terkopresipitasi, kemudian
dikeringkan, dan ditimbang (Tim Analitik, 2014).

26 UjiT

Uji t adalah salah satu uji yang digunakan untuk mengetahui ada atau
tidaknya perbedaan yang signifikan (menyakinkan) dari dua mean sampel (dua
buah variabel yang dikomparasikan) (Ridwan, 2006). Uji t merupakan uji statistik
yang sering dijumpai dalam masalah kecil statistika. Uji t merupakan dalam
golongan statistika parametrik, statistik uji ini digunakan dalam pengujian
hipotesis. Penggunaan uji t yakni ketika nilai varian suatu populasi tidak
diketahui. Uji t sendiri terdiri dari uji t yang digunakan untuk pengujian 1 sampel
dan uji t yang digunakan untuk pengujian 2 sampel. Uji t dengan dua sampel
dibagi menjadi dua yaitu uji t untuk sampel bebas (independent) dan uji t untuk

sampel berpasangan (paired) (Ridwan, 2006).
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Uji beda rata-rata memiliki konsep berdasarkan perbandingan nilai rata-rata
dengan rentang kepercayaan tertentu dari dua populasi. Pengujian dua rata-rata
juga didasarkan pada prinsip perbedaan variasi kedua kelompok data. Sehingga
dalam pengujian diperlukan informasi terkait kecocokan varian kedua kelompok
yang diuji termasuk sama atau tidak. Pengaruh varian kedua kelompok data
menyebabkan perbedaan nilai standar error dan rumus pengujiannya. Syarat
penggunaan uji t yang harus dilakukan yakni data harus terdistribusi normal (Reni
dan Kuntari, 2017).

Dependent T-test ialah pengujian terkait ada tidaknya perbedaan yang
signifikan antara nilai variabel dari dua sampel yang saling berkaitan (sugiyono,
2009). Dependent t-test sendiri memiliki fungsi guna membandingkan rata-rata
dua kelompok data yang saling berkaitan, menguji efektifitas suatu perlakuan
terhadap suatu besaran variabel yang ingin ditentukan misalkan untuk mengetahui
efektifitas metode penyuluhan terhadap peningkatan pengetahuan dari responden
(Ridwan, 2009).
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BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian antara lain oven, muffle furnace,
neraca analitik, spatula, hot plate, dan alat gelas (pipet ukur 2 mL; 25 mL; 10mL,
pipet tetes, labu ukur 50 mL; erlenmeyer 50 mL, pengaduk kaca, corong gelas,
buret, statip dan klem, pro-pipet, cawan platina, gelas beker).

3.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain plasteran, HCI

0,50 N dan 2 N, indikator PP, NaOH 0,25 N.

3.3 Prosedur Kerja
3.3.1 Preparasi sampel

Sampel plesteran dihaluskan terlebih dahulu dengan menggunakan lumpang
dan alu kemudian di disaring dengan penyaring yang memiliki urkunan 45nm.
Sampel kemudian masing-masing ditimbang 1 gram untuk metode gravimetri dan
0,5 untuk metode titrasi.

3.3.2 Pembuatan larutan HCI 2 N dan, 0,25 N

Asam Kklorida 37% dipipet sebanyak 82,89 mL. Asam Klorida tersebut
dilarutkan dengan akuades dalam labu ukur 500 mL dan dihomogenkan, sehingga
diperoleh larutan HCI 2 N. Asam klorida 2 N dipipet sebanyak 125 mL. Asam
klorida tersebut dilarutkan dengan akuades dalam labu ukur 500 mL, sehingga
diperoleh HCI 0,50 N.

3.3.3 Pembuatan larutan NaOH 0,25 N

Natrium hidroksida ditimbang sebanyak 2,5 gram. Natrium hidroksida
tersebut dilarutkan dengan akuades. Larutan tersebut kemudian diencerkan hingga
250 mL menggunakan akuades dan dihomogenkan, sehingga diperoleh larutan
NaOH 0,25 N.



3.3.4 Penentuan CaCOsdengan Gravimetri

Beker yang berisi HCI 2 N sebanyak 20 mL ditimbang sebgai masa awal,
kemudian ditambahkan sampel plesteran kedalam beker yang berisi larutan HCI 2
N kemudian diaduk hingga terjadinya reaksi berupa buih-buih kecil berwarna
putih. Larutan tersebut kemudian ditimbang setelah terjadi reaksi sebagai masa
akhir. Penentuan kadar kalsium karbonat dalam sampel plasteran ditentukan
dengan persamaan 1 sampai 4, sehingga diperoleh kadar kalsium karbonat sampel
dalam plesteran.
Penentuan massa CO> menggunakan persamaan 1:
MaSSA CO27 (X —S) — ¥ teeueeureeesbennesseameenesbiaeseesessestessessesseeseeseenneanessesbesessesseeneennes Q)

Penentuan mol CO> menggunakan persamaan 2:

__ gram CO,
mol CO. = T G0, (@)

Penentuan massa CaCO3z menggunakan persamaan 3:
Massa CaCO3z = MOl X MI CaCO3 ....cccueveeiiriiieecitiieie i 3)
Penentuan kadar CaCO3z menggunakan persamaan 4:

% CACO3= 22 X100% ottt o b (4)

Keterangan :
m CaCO3z = massa CaCOs3 (g)
S = massa sampel (g)
X = massa beker+HCI (g)
Y = massa beker+HCl+sampel stelah reaksi (g)
3.3.5 Penentuan CaCOs dengan titrasi

Sampel plasteran ditimbang sebanyak 0,5 gram, dan ditambahkan larutan
HCI 0,50 N sebanyak 50 mL. Penetapan blanko dipipet 50 mL HCI 0,50 N lalu
dimasukkan dalam beker dan dipanaskan mengunakan hot plate baik sampel
maupun blanko selama 10 menit. Larutan tersebut didinginkan dan diencerkan
hingga 100 mL pada labu ukur 100 mL menggunakan akuades dan
dihomogenkan. Larutan yang telah diencerkan diambil 10 mL baik contoh
maupun blanko masukkan dalam erlenmeyer lalu ditambahkan indikator PP dan

dititrasi dengan NaOH 0,25 N hingga terjadi perubahan warna menjadi merah
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muda. Penentuan kadar kalsium karbonat dalam sampel plesteran ditentukan
dengan mengunakan persamaan rumus 5 dan 6, sehingga diperoleh kadar kalsium

karbonat dalam sampel plesteran.

Penentuan N NaOH menggunakan persamaan 5:

_10%0,25
N NaOH = T ................................................................................................ (5)

Penentuan kadar CaCO3z (%) menggunakan persamaan 6:

CaCOME Fypyo)  NNOH X301 60% i (6)

m sampel (mg)

Keterangan :

Vb = Volume titrasi blanko (mL)

V. = Volume titrasi (mL)

50 = berat setara CaCOz

m = Massa sampel (mg)

10 = volume larutan HCI yang dipipet (mL)
0,25 = N HCl yang diencerkan

N = normalitas NaOH

3.3.6 Presisi

Presisi merupakan nilai yang menunjukkan kedekatan antara hasil uji satu
dengan uji lainnya. Penentuan presisi dapat ditentukan dengan mengunakan
persamaan rumus 7, 8 dan 9, sehingga diperoleh presisi atau kedekatan dalam
pengukuran.

Penentuan Presisi

. o2
SD = /Z(X—]X) ..................................................................................................... 7)

WORSD = 22 X100% oottt (8)
Penentuan CV Horwitz

CV HOMWIZ = 20008 O ettt (9)
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3.3.7Ujit

Uji t adalah salah satu uji yang digunakan untuk mengetahui ada atau

tidaknya perbedaan yang signifikan (menyakinkan) dari dua rata-rata sampel (dua

buah variabel yang dikomparasikan) (Ridwan, 2006). Penentuan uji t dapat

ditentukan dengan mengunakan persamaan rumus 10, 11 dan 12, sehingga

diperoleh hasil perbandingan metode. Nilai t hitung ditentukan dengan persamaan

10:

_ (= DST+(@y= 1)S3
(nj+mnp-2)

S

dengan menggunakan persamaan 11:

db=ng+nz-2
keterangan :

X = rata-rata kadar CaCO3
S = simpangan baku

n = jumlah pengulangan

Nilai t tabel ditentukan dengan persamaan 12:
Db =12 dan a/2 = 2,179 ..ottt
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Preparasi sampel

Sampel batu kapur yang terdapat pada plasteran didapatkan dari bangunan
Benteng Pendem yang berada di Ngawi Jawa Timur. Tujuan dilakukan preparasi
sampel agar mudah dalam pelarutannya. Sampel harus dihaluskan terlebih dahulu
dengan menggunakan lumpang dan alu kemudian disaring dengan penyaring
ukuran No.42 untuk menyisihkan sampel yang sudah halus dan yang masih kasar
kemudian disimpan pada wadah plastik clip.

4.2 Penentuan CaCOs dengan Gravimetri

Analisis gravimetri merupakan salah satu cabang utama kimia analisis.
Tahap pengukuran dalam metode gravimetri adalah penimbangan. Analitnya
secara fisis dipisahkan dari semua komponen lain dari sampel itu maupun dari
pelarutnya. Pengendapan merupakan tehnik yang paling luas penggunaannya
untuk memisahkan analit dari pengotor (Daniel,1991). Prinsip analisis gravimetri
ialah yang didasarkan pada pengukuran berat, yang melibatkan pembentukan
isolasi dan pengukuran berat dari suatu endapan.

Langkah kerja yang dilakukan dalam penelitian ini yaitu pertama,
mempersiapkan gelas beker. Gelas beker dibersihkan dan ditimbang sebagai berat
beker kosong. Langkah kedua yaitu mempersiapkan sampel, ditimbang beker
beserta larutan HCI 2 N sebanyak 20 mL lalu dimasukkan sampel plesteran
sebanyak 1 g dalam beker yang sudah terisi HCI. Penambahan larutan HCI untuk
membantu pelarutan kalsium karena kalsium tidak larut dalam air. Setelah itu
diaduk hingga tidak terjadi reaksi lagi, Saat terjadinya reaksi terdapat gas yang
dikeluarkan yaitu berupa CO., kemudian ditimbang sebagai massa beker, HCI dan
sampel. Reaksi yang terjadi setelah penambahan pelarut yaitu :

CaCOgz(s) + 2HCl(ag) — CaCla(ag) + H2CO3(ag)
H2CO3(ag) : H20(r) + COx()
Reaksi diatas berlangsung cepat jika dipermukaan namun lebih lambat jika

dipedalaman, seperti yang telah diketahui bahwa kalsium karbonat sukar larut



dalam air tetapi dapat larut dalam asam klorida (HCI). Hasil dari reaksi tersebut
terdapat kalsium karbonat, air dan gas karbondioksida dari reaksi diatas terjadi
reaksi sampingan yaitu karbondioksida dengan air membentuk karbonat.
CO2(g) + H20(ry — H2COgzag)

Reaksi tersebut bersifat reversible sehingga memungkinkan kembalinya produk
menjadi reaktan. Asam karbonat dapat bereaksi dengan kalsium bikarbonat,
larutan tersebut bersifat berbeda hal dengan hasil sebelumnya yang merupakan
basa kalsium hidroksida.

Kalsium karbonat terjadi diawali dari kalsium karbonat yang terdapat pada
kerak bumi, kalsium karbonat mengalami dekomposisi termal menjadi kapur
(CaO) dengan hasil sampingan berupa gas karbondioksida (CO;). Reaksi yang
terjadi akan menghasilkan kalsium klorida dan asam karbonat, yang akan terurai
menjadi H20 dan CO.. Untuk penentuan karbonat tidak dapat terurai karena
dipanaskan, maka karbonat direaksikan dengan menambahkan HCI. Hasil
penentuan CaCOs dengam metode gravimetri ditunjukkan pada Tabel 4.1

Tabel 4.1 Penetapan CaCOs dengan gravimetri

Kadar Kadar
pengulangan  ma (g) (m2) (m3) CO2 (%) CaCOs (%)
. 84,8381  1,0003 85,7062 13,2160 30,0364

82,5267 1,0001 83,4112 11,5588 26,2701
82,1360  1,0005 83,0291 10,7346 24,3969
82,1159 . 1,0003 82,9963 11,9864 27,2418
81,6654 1,0004 82,5387 12,7049 28,8748
82,5308  1,0000 83,4105 12,0300 27,3409
£ 83,1280 - 11,0002 84,0093 11,8876 27,0173

(o> &) BN SN G RN S}

Keterangan ma: : massa beker ditambah HCI (g)
m3 : massa sampel (g)

m3 : massa beker ditambah HCI dan sampel (g)

4.3 Penentuan Kadar CaCOs dengan Titrasi

Analisa titrimetri atau analisa volumetri ialah analisis kuantitatif dengan
mereaksikan suatu zat yang dianalisis dengan larutan standar yang telah diketahui
konsentrasinya secara teliti, dan reaksi antara zat yang dianalisis dengan larutan

standar tersebut berlangsung secara kuantitatif. Penentuan kadar CaCOs dapat
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dilakukan dengan metode titrasi. Titrasi asam basa melibatkan asam maupun basa
sebagai titran, kadar larutan asam ditentukan dengan menggunakan larutan basa
atupun sebaliknya. Untuk mengetahui kapan penambahan larutan standar itu harus
dihentikan, digunakan suatu zat yang biasanya berupa larutan yang disebut
dengan larutan indikator yang ditambahkan dalam larutan yang diuji sebelum
penetesan larutan uji dilakukan. Larutan indikator ini menanggapi munculnya
kelebihan larutan uji dengan perubahan warna.

Penentuan kalsium karbonat dalam plesteran yang pertama dilakukan yaitu
sampel dihaluskan kemudian ditambahkan larutan HCI 0,50 N tujuan dilarutkan
dengan HCI adalah untuk proses hidrolisis dan akan membentuk gelembung gas
pada larutan, kemudian sampel dipanaskan diatas hot plate selama 10 menit.
Tujuan dipanaskan yaitu agar sampel yang akan diteliti tidak terkontaminasi zat
yang tidak diinginkan. Kemudian larutan disaring, hal ini bertujuan untuk
memisahkan filtrat dari residunya. Filtrat diencerkan dalam labu ukur 100 mL dan
dipipet 10 mL dan diencerkan kembali. Setelah itu dititrasi dengan larutan NaOH
0,25 N hingga terjadi perubahan warna menjadi merah muda. Penetapan CaCO3
ditunjukkan dalam Tabel 4.2 dan reaksi yang dihasilkan sebagai berikut:

CaCOs(s) + 2HCI(aq) — CaCl2 (aq) + H20(1) + CO2(g)
HCl(ag) + NaOH(aq) — NaCl(aq) + H20(1)

Tabel 4.2 Penetapan CaCOs dengan volumetri

pengulangan  mi(g) Vai(mL) Vb(mL) warna TA Caiéeé()jf{% )
1 0,5100 0,38 merah muda 15,8804
2 0,5003 0,38 merah muda 16,1883
3 0,5076 0,38 merah muda 15,9555
4 0,5008 0,38 1,08 merah muda 16,1721
5 0,5003 0,32 merah muda 17,5759
6 0,5007 0,3 merah muda 18,0240
7 0,5003 0,36 merah muda 16,6508

Keterangan mjy : massa sampel (Q)
V1 : volume titran (mL)
Vb : volume blanko (mL)
TA : titik akhir
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Dari tabel diatas dapat diketahui kadar CaCOs dengan menggunakan meode
titrasi. Hasil yang diperoleh dari rata-rata sebesar 16,6353%.

4.4 Presisi

Presisi diukur sebagai simpangan baku atau simpangan baku relatif.
Pengukuran presisi pada penelitian ini diperoleh dari data yang dihasilkan oleh
pengukuran kadar sampel. Presisi dinyatakan sebagai repeatability (keseksamaan
metode yang dilakukan berulang kali) atau reproducibility (keseksamaan metode
yang dilakukan dalam kondisi berbeda). Pengukuran kadar sampel dilakukan
tujuh kali pengulangan dan termasuk dalam repeatability karena dilakukan
berulang kali dalam kondisi yang sama dan dalam waktu yang sama. Presisi yang
dihasilkan diperoleh dengan perhitungan standar deviasi sampel kemudian
dimasukkan nilai standar deviasi ke dalam rumus perhitungan presisi.

Hasil penentuan presisi pada metode gravimetri sebesar 7,8118% dengan
CV Horwitz diperoleh 2,4314. Presisi pada metode volumetri sebesar 5,0651%
dengan CV Horwitz diperoleh 2,6199. Syarat keberterimaan penentuan presisi
(repeatability) adalah apabila nilai yang diperoleh dari %RSD lebih rendah atau
sama dengan CV Horwitz, sehingga dapat disimpulkan bahwa metode uji ini tidak
termasuk dalam kategori presisi untuk penentuan kadar kalsium karbonat pada
sampel plesteran. Penentuan presisi ditunjukkan dalam Tabel 4.3 dan 4.4 sebagai
berikut:

Tabel 4.3 Hasil penentuan presisi metode gravimetri

Pengulangan  Kadar CaCOs (%) (Xi - X)?

1 30,0364 7,4269

2 26,2701 1,0838

3 24,3969 8,4930

4 27,2418 0,0048

5 28,8748 2,4449

6 27,3409 0,0009

7 27,0173 0,0864
SD 2,1335
%RSD 7,8118
CV Horwitz 2,4314
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Tabel 4.4 Hasil penentuan presisi metode volumetri

Pengulangan ~ Kadar CaCOs (%) (Xi - X)2

1 15,8804 0,5699

2 16,1883 0,1998

3 15,9555 0,4621

4 16,1721 0,2145

5 17,5759 0,8848

6 18,0240 1,9285

7 16,6508 0,0002
SD 0,8426
%RSD 5,0651
CV Horwitz 2,6199

4.5 Estimasi Ketidakpastian

Ketidakpastian adalah parameter yang terkait dengan hasil pengukuran,
yang mencirikan penyebaran nilai-nilai yang cukup dan dapat dikaitkan dengan
pengukuran. Estimasi  ketidakpastian dalam pengujian ini digunakan untuk
memastikan dan mengetahui bahwa hasil penentuan kadar CaCQOs pada plesteran
menggunakan gravimetri dan volumetri merupakan metode yang valid. Penentuan
ketidakpastian  pengukuran dilakukan tiga tahapan, yaitu menentukan
ketidakpastian baku, ketidakpastian gabungan, dan ketidakpastian diperluas.
Tahap awal menentukan ketidakpastian baku yaitu membuat langkah kerja yang
dilakukan untuk dianalisis, kemudian menentukan kadar CaCOs menggunakan
metode gravimetri dengan menggunakan persamaan 4 sedangkan menentukan
kadar CaCO3z menggunakan metode volumetri menggunakan persamaan 6. Rumus
yang telah ditentukan kemudian dapat ditentukan sumber —sumber ketidak pastian
dengan membuat diagram tulang ikan. Diagram tulang ikan ditunjukkan dalam
Gambar 4.1 dan 4.2 sebagai berikut:
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Gambar 4.1 Diagram tulang ikan metode gravimetri

volume titrasi volume sampel
FK et S
buret10mL 35 FK &£ labu ukur 100mL
.". . N h . .
¥ Pipet ulurlOmlL —— =
FM N TP
M _
3 7 —L ——Kadar CaCO;
Aro —/ / FK
e A /
Arl e~/ ‘—'/— Neraca analitik
/ g 3
M Presisi Massa sampel

Gambar 4.2 Diagram tulang ikan metode volumetri
Berdasarkan pembuatan diagram tulang ikan yang telah ditentukan, dari
metode gravimetri terdapat 3 sumber ketidakpastian yang berasal dari massa
sampel dan Mr CaCOz sedangkan dari metode volumetri terdapat 5 sumber
ketidakpastian yang berasal dari volume titrasi, volume sampel, massa sampel dan
Mr CaCOs. Sumber ketidakpastian dapat dilihat pada Tabel 4.5 dan 4.6 sebagai
berikut:
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Tabel 4.5 Sumber ketidakpastian metode gravimetri

Sumber ketidakpastian  nilai  Ketidakpastian asal Ketidakpastian baku
Neraca 1 5,7735x107° 5,7735x10°
Mr CaCO3 - 0,0024 0,0024
Presisi - 0,8063 0,8063
Ketidakpastian gabungan 0,8089
Ketidakpastian diperluas 1,6178

Ketidakpastian baku digunakan untuk menentukan nilai ketidakpastian
gabungan dan diperoleh nilainya sebesar 0,8089%. Berdasarkan ketidakpastian
gabungan tersebut dengan menggunakan selang kepercayaan 95%, maka

ketidakpastian diperluas dari penentuan CaCOs diperoleh sebesar 1,6178%.

Tabel 4.6 Sumber ketidakpastian metode volumetri

Sumber ketidakpastian Nilai Ketidakpastian asal Ketidakpastian baku

Buret 10mL 10 Fk =0,0115 0,0142
Fm = 0,0084

Pipet ukur 10mL 10 Fk = 0,0375 0,0378
Fm = 0,0084

Labu ukur 100mL 100 Fk =0,0704 0,1629
Fm =0,147

Neraca analitik 0,5 5,7735x10° 5,7735x10°

Presisi - 0,3184 0,3184

Mr CaCOs3 - 0,0024 0,0024

Ketidakpastian gabugan 0,3265

Ketidakpastian diperluas 0,653

Keterangan Fk : faktor kalibrasi

Fm : faktor muai

Ketidakpastian baku digunakan untuk menentukan nilai Kketidakpastian
gabungan dan diperoleh nilainya sebesar 0,3265%. Berdasarkan ketidakpastian
gabungan tersebut dengan menggunakan selang kepercayaan 95%, maka
ketidakpastian diperluas dari penentuan CaCO3 diperoleh sebesar 0,653%.

Estimasi ketidakpastian harus wajar (reasoneble) dan didasarkan pada
pengetahuan atas unjuk kerja metode, dan harus menggunakan data-data yang
diperoleh dari pengalaman sebelumnya serta data validasi metode. Kontribusi

ketidakpastian dapat dilihat pada Tabel 4.7 dan 4.8 sebagai beerikut:
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Tabel 4.7 Kontribusi ketidakpastian metode gravimetri

sumber komponen satuan nilai W baku g relatif ~ kontribusi
Massa neraca gram 5 9 0
sampel analitik 1 5,77x10 3,33%x10 0%
Mr CaCO3 - 0,0024 0,0000 0%
Presisi - 0,8063 0,6501 100%
jumlah ) 0,6501 100%

Tabel 4.8 Kontribusi ketidakpastian metode volumetri

sumber komponen satuan nilai W baku M relatif  kontribusi
Volume mL 6 0
titrasi buret 10 0,0142 2,02x10 0%
Volume - . mL 2 0
sampel pipet ukur 10 3,78x10 0,0000 0%
labu ukur mL 100 0,1629 2,65x10 0%
Massa neraca gram 5 b 0
sampel Lblitik 1 5,77x10 3,33x10 0%
Mr CaCO3 - 0,0024 0,0000 0%
Presisi - 0,3184 1,01x10* 100%
jumlah 0,1014 100%

Berdasarkan sumber penyumbang ketidakpastian penentuan kadar kalsium
karbonat pada sampel plesteran kontribusi penyumbang ketidakpastian dengan
dua metode yaitu metode gravimetri dan medote volumetri %kontribusi terbesar
terdapat pada presisi dengan 100% ketidakpastian tersebut dimungkinkan berasal
dari proses preparasi sampel sampai proses analisis menggunakan gravimetri dan
titrasi. Penentuan kontribusi ketidakpastian bertujuan untuk mengetahui faktor
koreksi atau faktor kesalahan yang terjadi yang diperoleh selama pengujian
berlangsung. Kontribusi ketidakpastian tersebut dapat dilihat pada diagram batang

metode gravimetri pada Gambar 4.3 metode volumetri pada Gambar 4.4
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Gambar 4.3 Diagram Kontribusi Metode Gravimetri

100%
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m Seriesl| 0% 0% 0% 0% 0% | 100%

Gambar 4.4 Diagram Kontribusi metode volumetri

45 Ujit

Uji T dilakukan pada dua kelompok data yang tidak saling berkaitan satu
sama lain. Uji T digunakan untuk membandingkan suatu metode baru dengan
hasil pengujian dengan metode standar/baku. Dilakukan perbandingan hasil
pengukuran CaCOsz menggunakan metode gravimetri dan volumetri sehingga
diperoleh dua rata-rata hasil yang berbeda. Uji T dilakukan bertujuan untuk
mengetahui bahwa kedua data tidak saling berkaitan satu sama lain. Ho uji ini
adalah dua metode memiliki hasil yang sama atau Ho = X1= x2 dan Hi : X1 # X2.
Nilai t hitung yang didapatkan sebesar 10,0702. Hasil dari uji-t dapat dilihat pada
Tabel 4.9 dan kadar CaCOs3 pada Tabel 4.10 sebagai berikut:
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Tabel 4.9 Uji-t

Parameter Nilai/Hasil

Ho ditolak

Hi diterima

SD? gravimetri 3,2568

SD? volumetri 0,7099
db 12

t-hitung 10,0702

t-tabel 1,78229

Tabel 4.10 Kadar CaCOs

No Gravimetri (%) Volumetri (%)
1 30,0364 15,8804
2 26,2701 16,1883
3 24,3969 15,9555
4 27,2418 16,1721
5 28,8748 17,5759
6 27,3409 18,0240
7 27,0173 16,6508

Pada pengujian dua rata-rata data yang berbeda dengan Ho rata-rata
populasi satu sama dengan rata-rata pupolasi dua merupakan uji dua arah yaitu
kemungkinan X1 lebih kecil dari X atau X1 lebih besar dari X2 Untuk mencari t-
tabel pada db = 12 dan o/2 = 0,05 yaitu 1,78229. Jadi, nilai t-hitung yang didapat

lebih besar dari nilai t tabel sehingga kedua rata-rata berbeda secara signifikan.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa

sebagai berikut :

1.

5.1.

Penentuan kadar CaCOs; dalam plesteran dengan metode gravimetri
didapatkan dengan rata-rata sebesar 27,3112% sedangkan penentuan kadar
CaCO3z dalam plesteran dengan metode volumetri didapatkan rata-rata
sebesar 16,6353%. Estimasi ketidakpastian yang didapatkan dari metode
gravimetri diperoleh sebesar 0,8089% sedangkan dari metode titrasi
diperoleh sebesar 0,3265%.

Pada pengujian t-test didapatkan nilai t hitung sebesar 10,0702 dengan nilai
t tabel sebesar 1,78229. Karena t hitung lebih besar dari t tabel maka kedua
metode tersebut berbeda secara signifikan. Kontribusi ketidakpastian pada
penentuan CaCOs faktor koreksi atau faktor kesalahan terbesar terdapat
pada presisi dengan nilai masing-masing dari metode sebesar 100%.

Saran

Berdasarkan hasil penelitian perbandingan metode penentuan kadar CaCOs3

dalam plesteran maka saran yang sebaiknya dilakukan adalah perlu adanya

validasi metode yang juga dibandingkan dengan metode yang berstandar/SNI

khususnya dalam penentuan CaCOs.
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LAMPIRAN 1

PENENTUAN CaCOs DENGAN GRAVIMETRI

Kadar Kadar

pengulangan ma (g) (m2) (m3) CO2(%) CaCOs (%)
1 84,8381  1,0003 85,7062 13,2160 30,0364
2 82,5267 1,0001 83,4112 11,5588 26,2701
3 82,1360  1,0005 83,0291 10,7346 24,3969
4 82,1159  1,0003 82,9963 11,9864 27,2418
2 81,6654  1,0004 82,5387 12,7049 28,8748
6 82,5308 1,0000 83,4105 12,0300 27,3409
7 83,1280 1,0002 84,0093 11,8876 27,0173

Rumus persamaan CO:z :

0O =2 % 100%

Persamaan CaCOs :

0hCaCO; = 152 €aC0s(d) (04

massa sampel
Keteragan :
X = massa beker+HCI

S = massa sampel

Y = massa beker+HCl+sampel

Pengulangan 1

_ (84,8381 g+1,0003 g)—85,7062 g

CO- 100055 X 100%
=13,2160%
g CO; = (84,8381 + 1,0003) — 85,7062
=0,1322 g
Mol CO,  =4%
Mr COZ
_0,1322
T 44
=0,0030 mol

Mol CO2 = mol CaCOs3
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Gr CaCOs

2%CaCO3

=mol X Mr CaCOs
=0,0030 mol x 100
=0,3005 gram CaCO3

gr CaCO3 x 100%

massa sampel

_0,3005
1,0003

= 30,0364%

X 100%

Pengulangan 2

CO2

g CO2

Mol CO3

_ (82,5267 g+1,0001 g)—83,4112 g
1,0001 g

=11,5588%
= (82,5267 + 1,0001) — 83,4112
=0,1156 ¢

_ 9Co0o;
Mr COZ

X 100%

_0,1156
44

=0,0026 mol

Mol CO2 = mol CaCOs3

gr CaCOs

%CaCOs3

= mol X Mr CaCO3
=0,0026 mol x 100
=0,2627 gram CaCOs3

_ __IT40%% . 4 & 2nom

massa sampel

10,2627

0
1,0001 x100%

=26,2701%

Pengulangan 3

CO

g CO2

_ (82,1360 g+1,0005 g)—83,0291 g
1,0001 g

=10,7346%
= (82,1360 + 1,0005) — 83,0291

X 100%

34



=0,1074 g

_ 9Co0o;
Mr CO,

mol CO;

_0,1074
44

=0,00224 mol

mol CO2 = mol CaCO3

gr CaCO3 = mol x Mr CaCO3
=0,0024 mol x 100
= 0,2441gram CaCO3

%CaCO3 = _9rCa% s 100%

massa sampel

_0,2441
1,0005

= 24,3969%

X 100%

Pengulangan 4

_ (82,1159 g+1,0003 g)—82,9963 g

CO2 N x 100%
=11,9864%
g CO2 = (82,1159 + 1,0003) — 82,9963
=0,1199 ¢
mol CO> = 0552
Mr CO,
_0,1199
T 44
=0,0027 mol
mol CO2 = mol CaCOs
gr CaCOs3 = mol x Mr CaCO3

=0,0027 mol x 100
0,2725 gram CaCO3

gr CaCO3

%CaCO3 x 100%

massa sampel

_0,2725
1,0003

X 100%
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=27,2418%

Pengulangan 5

_ (81,6654 g+1,0004 g)—82,5387 g
1,0004 g

= 12,7049%
g CO2 = (81,6654+ 1,0004) — 82,5387
=0,1271 ¢

CO2 X 100%

co
mol CO; Iz
Mr CO,

_ 01271
44

=0,0029 mol
mol CO, = mol CaCO3

gr CaCO3 = mol x Mr CaCOg3
=0,0029 mol x 100
=0,2889 gram CaCOs

gr CaCO3

%CaCOs3 X 100%

massa sampel

0,2889
- X 0
1,0004 100 /0

=28,8748%

Pengulangan 6

_ (82,5308 g+1,0000 g)—83,4105 g
1,0000 g

= 12,0300%
g CO2 = (82,5308+ 1,0000) — 83,4105
=0,1203 g

— 9Co,
Mr COZ

CO, X 100%

mol CO:

_0,1203
44

=0,0027 mol

mol CO2 = mol CaCO3
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gr CaCO3

2%CaCO3

= mol x Mr CaCO3
=0,0027 mol x 100
=0,2734 gram CaCOs

gr CaCO3 x 100%

massa sampel

_0,2734
1,0000

= 27,3409%

X 100%

Pengulangan 7

CO2

g CO2

mol CO»

_ (83,1280 g+1,0002 g)—84,0093 g
1,0002 g

= 11,8876%
= (83,1280+ 1,0002) — 84,0093
=0,1189 g

_ 9C0o,

Mr C02

X 100%

_0,1189
44

=0,0027 mol

mol CO, = mol CaCO3

gr CaCO3

%CaCQOs3

= mol x Mr CaCO3
=0,0027 mol x 100
=0,2702 gram CaCO3

gr CaCO3 X 100%

massa sampel

_0,2702
1,0002

=27,0173%

X 100%
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LAMPIRAN 2

PENETAPAN CaCOs DENGAN TITRASI

pengulangan mi(g) Vi (mL) V(ML) warna TA Ca‘éa(;jj{% )
1 0,5100 0,38 merah muda 15,8804
2 0,5003 0,38 merah muda 16,1883
3 0,5076 0,38 merah muda 15,9555
4 0,5008 0,38 1,08 merah muda 16,1721
5 0,5003 0,32 merah muda 17,5759
6 0,5007 0,3 merah muda 18,0240
y 0,5003 0,36 merah muda 16,6508

Persamaan penentuan CaCOs :

%CaCO3

N NaOH

= (Vb —Vc) X N NaOH X 50 x (100/m sampel(kg))

_ 10 025
Vb

_10% 025
T 1,08

Pengulangan 1 :

%CaCO3

= (1,08 - 0,38) x 2,314 x 50 x (100/510)
= 15,8804%

Pengulangan 2 :

%CaCOs3

= (1,08 - 0,38) x 2,314 x 50 x (100/500,3)
=16,883%

Pengulangan 3:

%CaCOs3

= (1,08 - 0,38) x 2,314 x50 x (100/507,6)
= 15,9555%

Pengulangan 4 :

%CaCOs3

= (1,08 - 0,38) x 2,314 x 50 x (100/500,8)
=16,1721%

Pengulangan 5 :

%CaCOs3

= (1,08 - 0,32) x 2,314 X 50 x (100/500,3)
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=17,5759%

Pengulangan 6 :

%CaCOs

= (1,08 - 0,30) x 2,314 x 50 x (100/500,7)

=18,0240%

/’

Z
U
O
Z
1
0
>
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LAMPIRAN 3

PENENTUAN PRESISI (%RSD)

Presisi metode gravimetri

Pengulangan Kadar CaCos (Xi - X)?
1 30,0364 7,4269
2 26,2701 1,0838
3 24,3969 8,4930
4 27,2418 0,0048
5 28,8748 2,4449
6 27,3409 0,0009
7 27,0173 0,0864
X =27,3112 > =19,5407

’ 2
sD E Y (Xi-X)
n-1
_ - [19,5407
BHES

=2,1335

%RSD - %D x 100%

2,1335
=—— x 100%
273112 00%

=7,8118%
Penentuan CV Horwitz
CV Horwiz = 2:051020)

— 5(12818)

=2,4314
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Presisi metode titrasi

Pengulangan Kadar CaCos (Xi - X)?
1 15,8804 0,5699
2 16,1883 0,1998
3 15,9555 0,4621
4 16,1721 0,2145
5 17,5759 0,8848
6 18,0240 1,9285
7 16,6508 0,0002
X = 16,6353 > =4,2598

= 0,8426

%RSD = % x 100%

_0,8426
16,6353

=5,0651%

% 100%

Penentuan CV Horwitz

CV Horwiz =~ = 2(1-0310gC)

— 2(1,3895)

=2,6199
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LAMPIRAN 4
PENENTUAN KETIDAKPASTIAN PENGUKURAN

Sumber Ketidakpastian Metode Gravimetri

Sumber ketidakpastian nilai Ketidakpastian asal Ketidakpastian baku

Neraca 1 5,7735x10° 5,7735x10°
Mr CaCOs3 - 0,0024 0,0024
Presisi - 0,8063 0,8063
Ketidakpastian gabungan 0,8089
Ketidakpastian diperluas 1,6178

1. Massa sampel
Faktor kalibrasi neraca

_ S _ 00001 _ 5
 kal =5 G 5,7735%10

2. Ketidakpastian Mr CaCOs

Ketidakpastian Ketidakpastian standar
Elemen  Berat atom
melekat U U3
Ca 40,078 0,004 0,0023
C 12,0107 0,0008 0,00046
O 15,9994 0,0003 0,00017

Menghitung berat molekul CaCOs3 :
Mr CaCOz - =40,078 + 12,0107 + (3 x 15,9994)

= 100,0869 g/mol

Menghitung ketidakpastian berat molekul CaCOs :

U (Mr CaCOg) = \/0,00232 + 0,000462 + (3 x 0,00017)2

=0,0024 g/mol

3.  Ketidakpastian presisi metode gravimetri :

2,1335

T = 0,8063

HP =

BliS
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Sumber Ketidakpastian Metode VVolumetri

Sumber ketidakpastian  Nilai Ketidakpastian asal

Ketidakpastian baku

Buret 10mL 10 Fk =0,0115 0,0142
Fm = 0,0084

Pipet ukur 10mL 10 Fk =0,0375 0,0378
Fm = 0,0084

Labu ukur 100mL 100 Fk =0,0704 0,1629
Fm =0,147

Neraca analitik 0,5 5,7735x10° 5,7735x10°

Presisi - 0,3184 0,3184

Mr CaCOs - 0,0024 0,0024

Ketidakpastian gabugan 0,3265

Ketidakpastian diperluas 0,653

1. Ketidakpastian buret 10 mL

a. Faktor kalibrasi

0,02
V3

u kal = =0,0115

Sl

b. Faktor muai
_ volume labu x0,00021 x AT

uFEM 5
_ 10 mL x0,00021 x(27-20)°C
N NS
=0,0084
e (LU) =/ (ukal)>+H(uEMY
= 1/(0,0115)2+(0,0084)
=0,0142

2.  Ketidakpastian pipet ukur 10 mL

a. Faktor kalibrasi pipet

0,065
V3

1 kal = %= —0,0375

b. Faktor muai

_ volume pipet x0,00021 x AT
V3

_ 10 mL x0,00021 x(27-20)°C
V3

uFM

=0,0084
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Mo (PV) = +/(ukaD)Z+(uEMY?

= 1/(0,0375)2+(0,0048)>
=0,0378

3. Ketidakpastian labu ukur 100 mL

a. Faktor kalibrasi labu ukur

S 0,122

gl “FA

=0,0704

b. Faktor muai
__volume pipet x0,00021 x AT

HEM

V3
_ 100mL x0,00021 x(27-20)°C
. V3
= 0,147
He (PU) =4/ (ukal)>+(uFM)?
=1/(0,0704)2+(0,147)
=0,1629
4. Massa sampel
Faktor kalibrasi neraca
u kal = %= %=5,7735x10‘5
5. Ketidakpastian Mr CaCOs
Ketidakpastian Ketidakpastian standar
Elemen . Berat atom
melekat U U(e)\/3
Ca 40,078 0,004 0,0023
C 12,0107 0,0008 0,00046
@) 15,9994 0,0003 0,00017

Menghitung berat molekul CaCOs :

Mr CaCOz  =40,078 + 12,0107 + (3 x 15,9994)
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=100,0869 g/mol

Menghitung ketidakpastian berat molekul CaCOs :

U (Mr CaCOs) =,/0,0023% + 0,00046% + (3 x 0,00017)2
=0,0024 g/mol

6. Ketidakpastian presisi metode volumetri :

. SD _ 08426 _
up = ﬁ = T =0,3184
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LAMPIRAN 5

PENENTUAN KETIDAKPASTIAN GABUNGAN

METODE GRAVIMETRI

Sumber ketidakpastian nilai Ketidakpastian asal Ketidakpastian baku

Neraca 1 5,7735x10° 5,7735x10°
Mr CaCOs 1 0,0024 0,0024
Presisi - 0,8063 0,8063
Ketidakpastian gabungan 0,8089
Ketidakpastian diperluas 1,6178

Rumus ketidakpastian gabungan :

UG = \/(ﬁ) 2 (“—b) 2+ +... X kadar %

A v

Hasil perhitungan ketidakpastian gabungan :

uG :\/(%‘) >+(Mr CaCO;)? + (@) 2 X %

_|{(5,7735%107 3 0,8063
UG _\/<f) #+(0,0024)2 + (F53)7 x 27,3112 %

pG = 0,8089%

METODE VOLUMETRI
Sumber ketidakpastian  Nilai  Ketidakpastian asal Ketidakpastian baku

buret 10mL 10 Fk =0,0115 0,0142

Fm =0,0084
Pipet ukur 10mL 10 Fk'=0,0375 0,0378

Fm = 0,0084
Labu ukur 100mL 100 Fk =0,0704 0,1629

Fm =0,147

Neraca analitik 0,5 5,7735x10° 5,7735x10°

Presisi - 0,3184 0,3184
Ketidakpastian gabugan 0,3265
Ketidakpastian diperluas 0,653

Rumus ketidakpastian gabungan :

uG = \/(“v—a) 24 (“Tb) 2+, +... x kadar %
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Hasil perhitungan ketidakpastian gabungan :

UG = \/ (u buretlo) 2y (u Plo) 2y (u Luloo) 2y (

W neraca

m

)2 + (“ P reSiSi) 2 x kadar %
n

162 107 184
UG = \/(0,0142) 2 (0,0378) 2 (0, 6 9) 2 (5,77x 0 )2 " (0,3 8 )2 x 16,6353 %
10 10 100 0.5 16,6353

UG = 0,3265%
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LAMPIRAN 6
KETIDAKPASTIAN DIPERLUAS
Selang kepercayaan 95%
Rumus ketidakpastian diperluas :
U=KxuG
Keterangan:
U : ketidakpastian diperluas
K : faktor cakupan

UG : ketidakpastian gabungan

hasil perhitungan ketidakpastian dierluas metode gravimetri:

U=2x0,8089 %

U=1,6178 %

hasil perhitungan ketidakpastian dierluas metode volumetri:
U=2x0,3265 %

U =0,653 %
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LAMPIRAN 7

Uji t
No Gravimetri Volumetri
Kadar (%) (Xi -X)? Kadar (%) (xi -X)?
1 30,0364 7,4270 15,8804 0,5698
2 26,2701 1,0839 16,1883 0,1998
<] 24,3969 8,4931 15,9555 0,4621
4 27,2418 0,0048 16,1721 0,2145
5 28,8748 2,4449 17,5759 0,8847
6 27,3409 0,0009 18,0240 1,9285
7 27,0173 0,0864 16,6508 0,0002
X =27,3112 X=195410 x=16,6353 X =4,2591
SD 1,8046 0,8425
SD? 3,2568 0,7099
db=12
Persamaan yang digunakan :
{= Gt
S ﬁ+ é Nilai t hitung
_ (27,3112-16,6353)
dengan 2 2 t = —1,98335 \[%T%
S — 1);]11 ;2()11_22_1)8132 10,6759
S _ (7-1)x3.2568 +(7 -1)x0,7099 198335 /7%
e = 10,0702
- 19,5408 +4,2594
12
=1,98335
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LAMPIRAN 8

Titik Persentase Distribusi ¢ (df = 1 — 40)

TABEL TITK PRESENTASE DISTRIBUSI T

Pr 0.5 610 0.08 0.025 0. G008 0.001
df 080 G0 0.10 0.050 0.0 5] 0.002
1 100000 107768 6.31375 12. 70620 4182082 B3 B56T4 | 318.30884
z 0LB1850 188562 251998 4 30265 6.86456 B.B2484 22.32T2
3 . 7488 183774 25358 R e 4. 54070 5. B40491 10.21453
4 0. 74070 153321 213185 277645 3. 74695 4 60405 717518
& 0.7.2669 1.47588 201505 257068 3.36493 403314 569543
& 071756 1.43978 154318 244881 314267 3. 70743 5.20783
¥ 071114 141482 1.B0458 236462 289785 BA4954E 4. TAE29
& 0. 70834 1.306882 1.B5355 2.30600 2.BoB44 335530 4. 50079
B 070272 1.38303 1.B3311 2 X8 2B2144 5 24084 4 681
10 0LBESR1 137218 181248 222814 276377 &.165ET 414370
Lk DLBETA5 1.36343 1.79588 2.200e3 2.TB0A 310581 4. 02470
12 DLGE548 1.35822 1.TE228 2. 1T8E1 288100 305454 3.52083
13 0.BE3RS 138017 177083 2. 16067 285031 30Z2R 185198
14 0B0242 1.34503 1.761 31 214479 2824449 207684 1. TATIO
15 DLEE120 1340879 1.76305 293145 280248 2 54871 3. 7I283
18 0LBB013 133878 174588 211881 2.583449 282078 168615
17 0GRS0 133338 1.73361 21082 2.56693 2.BaB23 164577
18 0BBAIG 1.33039 1.73408 210042 2.56258 287844 361048
18 0.BBTEZ 132773 1.72813 208302 2.53548 Z.BE0a3 157540
20 0BRSS 1.32534 1.72472 208504 2.52708 2.B4554 3.55181
H 0.BBEAS 1323149 1.72074 207861 251785 2 B3136 152716
iz 0LBES5E1 132124 1.71714 207387 2.50B52 2 B1BTE 3.50495
23 0LBESH 131945 1.713&7 2. D685 249887 2.B0T54 348496
24 DLBB4BS 1.317E4 1.710&4 206350 249218 2.7a804 346678
25 0LGB845 1.31635 1.70814 205554 248511 278744 3145019
26 0LGES04 1.31487 1.TO5EZ 206583 2.4TBE3 2.T7T8M 343500
i DLBEIEE 131370 170329 2DE3E3 24735 2. TTD6E 3142103
25 0LBEIAS 1.31253 1.70113 204 B4 246714 2.1M8326 140816
8 DLBE304 131143 168913 204523 245200 275655 3. 396524
I8 DBE2TE 131042 1.687 26 204237 ZA5T2 275000 138518
kY 0.B8248 130848 180582 205081 245D 274404 1.37490
32 DUBB2ZS 130857 188383 20568 244868 2. T3B4B 3. 36531
33 DLBE200 130774 168254 203452 244479 2. 13328 3. 55634
4 0LBBITT 130685 1.68092 205324 244115 2. T2B5% 334793
35 0UBB156 130821 1.6&357 205011 243772 2. 72381 3.34005
k] 088137 1.30551 168830 202809 243449 ZT184B 3.53282
k1) DBB11E 130485 168704 202619 243145 271541 3.52583
35 0LBE100 130423 168585 202459 242857 211566 3.51803
33 0.BBOBS 130364 165488 202369 242584 2.1l 15127
40 DLBROET 130308 1.BE3E5 202108 242324 2. T0d48 3. 50688
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