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INTISARI

Telah dilakukan verifikasi metode penentuan kadar sulfat (SO,%) secara
turbidimetri. Metode yang digunakan yaitu metode SNI 6898.20: 2019 Air dan
Air Limbah-Bagian 20: Cara Uji Sulfat, SO,* secara turbidimetri. Metode
tersebut belum diterapkan di laboratorium BPPTKG sehingga perlu dilakukan
verifikasi.Verifikasi metode ini bertujuan untuk memastikan laboratorium
BPPTKG dapat melakukan pengujian dengan hasil yang memenuhi syarat
keberterimaan metode acuan yang digunakan, yaitu SNI 6898.20: 2019 Air dan
Air Limbah-Bagian 20: Cara Uji Sulfat, SO4* secara turbidimetri. Parameter uji
yang dilakukan meliputi linieritas, batas deteksi atau Limit of Detection (LoD),
batas kuantifikasi atau Limit of Quantification (LoQ), akurasi, dan presisi. Nilai
linieritas yang diperoleh sebagai koefisien korelasi (r) yaitu 0,9953. Nilai Limit of
Detection (LoD) yaitu 9,5341 mg/L, dan nilai Limit of Quantification (LoQ) yaitu
28,8911 mg/L. Nilai akurasi (%trueness) yaitu 93,47%, sedangkan nilai %RSD
pada pengujian presisi yang diperoleh yaitu 3,93%. Berdasarkan hasil verifikasi
metode tersebut, dapat disimpulkan bahwa metode yang digunakan dalam
pengujian sulfat secata turbidimetri memenuhi syarat keberterimaan SNI 6898.20:
2019 sehingga metode tersebut dapat digunakan dalam pengujian rutin di Balai
Penyelidikan dan Pengembangan Teknologi Kebencanaan Geologi (BPPTKG)
Yogyakarta.

Kata Kunci : Verifikasi, Sulfat, Turbidimetri.

Xiv
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BAB I
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Air hujan dalam perjalanan siklus hidrologinya akan melewati batuan
vulkanik dan tersaring menyerap mineral penting seperti natrium,
magnesium, kalsium, sodium dan potasium, dan sebagainya. Abu vulkanik
gunung api dapat meningkatkan tingkat kalsium (Ca), natrium (Na),
magnesium (Mg), kalium (K), florida (F), dan sulfat (SO,) pada air
permukaan. Danau kawah pada gunung api terbentuk di dalam cekungan
adalah akibat letusan eksplosit, diisi oleh air meteorik dan kondensat gas
vulkanik yang berada di bawah permukaan. Gas magmatik yang mengandung
unsur H,O, CO,, SO,, H,S, HCI, HF, H,, HBr, H3BO3, CH4, dan N, saat
bereaksi dengan air menyebabkan terkandungan klorida, sulfat, natrium,
kalium, magnesium, boron dan lainnya memiliki kadar yang tinggi. Unsur
SO, yang merupakan salah satu produk langsung dari magma pada
perjalanannya menuju permukaan dan mengalami kontak dengan air akan
membentuk SOz kemudian menjadi SO, (Sriwana dan Kadarsetia, 2010).

Kandungan bahan mineral yang larut dalam air tanah terdiri dari kation
seperti kalsium, magnesium, mangan, dan besi serta anion sulfat, karbon
trioksida dan bikarbonat (Susana, 2003). Salah satu anion yang banyak
terkandung dalam air yaitu sulfat (Erviana, dkk, 2018). Sulfat merupakan
salah satu zat pencemar yang sangat beracun dan dapat menaikan keasaman
air dalam konsentrasi tinggi. Keberadaan sulfat dapat menyebabkan
kesadahan air berupa kesadahan air berupa kesadahan tetap dan menyebabkan
turunnya kualitas air sehingga mempengaruhi keberlangsungan ekosistem
mahluk hidup didalamnya (Walimah, 2013). Ikan yang hidup dalam perairan
dengan kandungan sulfat yang tinggi jika dikonsumsi oleh manusia dapat
menyebabkan iritasi pada saluran pencernaan (Achmad, 2001). Selain itu,
kandungan sulfat yang tinggi dapat menyebabkan diare, memicu kanker, dan
berpengaruh terhadap reproduksi manusia (Rukaesih, 2004).
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Menurut Noor (2006), sumber daya air yang berasal dari daratan, baik
berasal dari mata air, sungai atau danau tidak dapat langsung diminun dan
harus dilakukan analisa terlebih dahulu. Keberadaan sulfat dalam air dapat
dianalisis  menggunakan  metode  gravimetri,  turbidimetri, tirasi
kompleksometri, titrasi  potensiometri dan AAS (Atomic Absorption
Spectrophotometry). Turbidimetri adalah metode analisis yang didasarkan
pada tingkat kekeruhan akibat adanya koloid terdispersi dalam suatu larutan
uji. Metode turbidimetri merupakan salah satu metode analisis sulfat yang
dapat diaplikasikan dengan sangat sederhana (Golterman dkk, 1978).

Menurut Hadi (2018) metode uji yang digunakan harus sesuai dengan
lingkup pengujian yang dilakukan. Metode tersebut termasuk metode
pengambilan sampel, penyimpanan sampel, preparasi sampel dan pengujian
sampel. Metode yang digunakan dapat berasal dari metode standar yang
diterbitkan secara internasional, regional, maupun nasional. Laboratorium
harus menjamin bahwa metode yang diterapkan merupakan metode yang baik
dan benar sebelum dilakukan pengujian melalui bukti hasil validasi atau
verifikasi metode yang memenuhi kesesuaian kriteria batas keberterimaan.

Salah satu pengujian yang rutin dilakukan di laboratorium air Balai
Penyelidikan dan Pengembangan Teknologi Kebencanaan Geologi
(BPPTKG) Yogyakarta yaitu pengujian sulfat secara turbidimetri bersadarkan
SNI 6989.20: 2009. Kemudian metode tersebut mengalami pembaharuan
menjadi SNI 6989.20: 2019. Menurut Hadi (2018), laboratorium harus
memastikan bahwa metode pengujian yang digunakan adalah metode dengan
edisi mutakhir. Sebelum diterapkan di laboratorium, metode tersebut harus
diverifikasi terlebih dahulu untuk menjamin bahwa laboratorium mampu

melakukan pengujian bedasarkan metode yang digunakan.

Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah dijelaskan, maka dapat
dirumuskan susunan permasalahan yaitu bagaimana hasil verifikasi metode

penentuan kadar sulfat (SO,*) secara turbidimetri di Balai Penyelidikan dan
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1.4

Pengembangan Teknologi Kebencanaan Geologi (BPPTKG) Yogyakarta
berdasarkan parameter linieritas, batas deteksi atau Limit of Detection (LoD),

batas kuantifikasi atau Limit of Quantification (LoQ), akurasi, dan presisi?

Tujuan

Berdasarkan latar belakang dan rumusan masalah yang telah
dipaparkan, maka percobaan bertujuan untuk mengetahui hasil verifikasi
metode penentuan sulfat (SO4%) secara turbidimetri di Balai Penyelidikan
dan Pengembangan Teknologi Kebencanaan Geologi (BPPTKG) Yogyakarta
berdasarkan parameter linieritas, batas deteksi atau Limit of Detection (LoD),

batas kuantifikasi atau Limit of Quantification (LoQ), akurasi, dan presisi.

Manfaat Penelitian

Hasil pengujian ini diharapkan dapat memberikan konfirmasi bukti
bahwa laboratorium Balai Penyelidikan dan Pengembangan Teknologi
Kebencanaan Geologi (BPPTKG) Yogyakarta mampu melakukan penentuan
kadar sulfat (SO4*) secara turbidimetri dengan hasil yang memenuhi syarat

keberterimaan metode acuan yang digunakan, yaitu SNI 6989.20: 2019.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Balai Penyelidikan dan Pengembangan Teknologi Kebencanaan Geologi
(BPPTKG) Yogyakarta

2.1.1 Sejarah BPPTKG Yogyakarta
Balai Penyelidikan dan Pengembangan Teknologi Kebencanaaan

Geologi atau yang disingkat BPPTKG merupakan unit pelaksanaan
teknis (UPT) setingkat eselon Il di bawah Pusat Vulkanologi dan
Mitigasi Bencana Geologi (PVMBG), Badan Geologi, Kementerian
Energi dan Sumber Daya Mineral Republik Indonesia melalui
keputusan menteri Energi dan Sumber Daya Mineral Nomor 11 Tahun
2013. Balai Penyelidikan dan Pengembangan Teknologi Kebencanaaan
Geologi (BPPTKG) Yogyakarta awal dibentuk pada tangggal 16
September 1920 oleh pemerintah Hindia Belanda sebagai badan khusus
penyelidikan gunungapi yang dalam bahasa Belanda disebut Vulkan
Bewakins Dients (Dinas Penjagaan Gunung Api) di bawah naungan
Dients Van Het Mijnwezen.

1978

Direktorat Vulkanologi
(DirJen Pertambangan Umum)

2005

Pusat Vulkanologi dan
Mitigasi Bencana Geologi
(Badan Geologi)

1922
Volcanologische
Onderzoek (VO)

1945
Dinas Gunung Berapi
(Jawatan Pertambangan)

1973
Sub Direktorat Vulkanologi
(Direktorat Geologi)

1992
1920 1942 1966 Direktorat Vulkanologi | 2001
Vulkan Bewaking Dients Kazam Chosabu Urusan Vulkanologi (DirJen Geologi dan Direktorat Vulkanologi dan
(Dients van Hot Minjwezwn) (Direktorat Geologi) Sumber Daya Mineral) | Mitigasi Bencana Geologi
1920 1940 1960 1980 2000 2013
2013
1945 1973 1984 Balai Penylidikan dan
Kantor Urusan Gunungapi, Kantor Cabang Seksi Penyelidikan Pengembangan Teknologi
Pos Penjagaan Merapi | Sub Direktorat Vulkanologi Gunung Merapi Kebencanaan Geologi (BPPTKG)
1975 1997
Dinas Vulkanologi Balai Penylidikan dan Pengembangan
Cabang Yogyakaria Teknologi Kegunuingapian (BPPTK)
1978

Seksi Geokimia Gunungapi
Direktorat Vulkanologi

Gambar 2.1 Sejarah BPPTKG Yogyakarta



2.1.2 Tugas dan fungsi BPPTKG Yogyakarta
Tugas dari BPPTKG Yogyakarta yaitu melakukan penelitian,
penyelidikan, pengembangan metode teknologi dan instrumentasi,
pengelolaan sarana dan prasarana laboratorium kebencanaan geologi
serta mitigasi dan penyelidikan Gunung Merapi.
Fungsi dari BPPTKG Yogyakarta yaitu:
1. Penyusunan rencana dan program serta pengolahan kerja sama dan
informasi.
2. Pelaksanaan mitigasi bencana Gunung Merapi.
3. Pemberian rekomendasi penetapan tingkat aktivitas dan rekomendasi
teknis mitigasi Gunung Merapi.
4. Pelaksanaan penelitian, penyelidikan dan pengembangan metode,
teknologi dan instrumentasi kebencanaan geologi.
5. Pengolahan laboratorium kebencanaan geologi.
6. Pengolahan sarana dan prasarana.
7. Pelaksanaan ketatausahaan, kepegawaian, keuangan dan rumah

tangga.

2.1.3 Fasilitas BPPTKG Yogyakarta
2.1.3.1 Laboratorium gas
Pengujian yang dilakukan di laboratorium gas meliputi
jenis gas tidak terlarut, seperti He, Hy, N,, Oy, Ar, CH; dan
CO yang berasal dari aktivitas suatu gunungapi. Sampel yang
mengandung gas-gas tidak terlarut dianalisis menggunakan
Gas Chromatography.
2.1.3.2 Laboratorium AAS
Analisis yang dilakukan di laboratorium AAS meliputi
analisis ion positif (katoda) diantaranya Si, Al, Mg, Fe, K, Li,
Ca, Na, Mn. Sampel yang digunakan yaitu sampel air dari area
gunung api dengan menggunakan instrumen Atomic

Absorption Spectroscopy pada panjang gelombang tertentu.



2.1.3.3
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2.1.35

2.1.3.6

Laboratorium air

Pengujian yang dilakukan di laboratorium air meliputi
analisis sampel air yang berasal dari area gunung api dan
sampel gas yang larut dalam NaOH. Sampel yang berupa air
dianalisis kandungan ion negatif (anion) seperti CI°, SO4%,
HCOg3', F. Selain itu juga menganalisis kandungan NHs, H,S,
dan B. Analisis yang dilakukan di laboratorium air
menggunakan metode volumetri (titrasi) dan spektrofotometri.
Laboratorium isotop air

Isotop stabil H,O dalam vulkanologi dapat digunakan
untuk membedakan asal dari fluida H,O, baik berasal dari air
magnetik ataupun air meteorik, beserta kemungkinan proses
yang terjadi, seperti pencampuran air air meteorik dengan air
magmatik, maupun interaksi antara air dengan batuan. Analisis
isotop stabil air, dilakukan dengan menggunakan teknik
spektrofotometer massa dan teknik Cavity Ring-Down
Spectroscopy. Teknik spektoskopi ini didasarkan pada absorpsi
dari suatu molekul/atom pada saat terkena gelombang
elektromagnetik dengan panjang gelombang tertentu.
Laboratorium XRF

Sampel batuan vulkanik dianalisis menggunakan
Wavelength Dispersive X-Ray Flourescence. Unsur yang
terkandung dalam sampel batuan vulkanik meliputi SiOo,
Al,03, CaO, MgO, Fe,03, Na,O, K;0, TiO,0, MnO, P,0s.
Prinsip analisis ini didasarkan pada sinar X dari instrumen
yang mengenai sampel, kemudian atom-atom pada sampel
tersebut akan memancarkan sinar X Karakteristik yang
memiliki energi atau panjang gelombang yang berbeda.
Laboratorium SEM

Kandungan mineral yang terkandung didalam batuan

vulkanik dianalisis dengan bantuan mikroskop. Analisis yang



dilakukan yaitu dengan menggunakan instrumen Mikroskop
Polarisasi dan Scanning Electron Microscope (SEM) yang
dilengkapi sengan sistem analisis kandungan unsur kimia

dalam sampel (EDS).

2.2 Air Pegunungan
Air pegunungan merupakan jenis air yang ditemukan dipermukaan atau
celah bebatuan bawah tanah pegunungan. Air ini memiliki sifat fisik tidak
berwarna, tidak berasa dan tidak berbau. Air tanah (groundwater) merupakan
air yang berada dibawah permukaan tanah yang disebut daerah saturasi (zone
of saturation) dengan pergerakan yang sangat lambat. Air tanah menempati
setiap pori tanah dan batuan pada daerah saturasi tersebut (Effendi, 2003).

Tabel 2.1 Kandungan Bahan-Bahan Terlarut dalam Air Tanah

lon utama atau lon sekunder atau ) )
] lon minor atau minor
major secondary _
_ ) constituents
constituents constituents
(0,0001-0,1 mg/L)
(1,0-1.000 mg/L) (0,01-10 mg/L)
Natrium Besi Arsen Lead/Timbal
Kalsium Aluminium Barium Litium
Magnesium Kalium Bromida Mangan
Bikarbonat Karbonat Kadnium Nikel
Sulfat Nitrat Kromium Fosfat
Klorida Florida Kobalt Strontium
Silika Boron Copper Uranium
Selenium lodida Zinc

Sumber: (Todd, 1980)

Berdasarkan Tabel 2.1 air tanah memiliki komposisi bahan terlarut yaitu
unsur utama dengan kandungan 1,0-1.000 mg/L, unsur sekunder dengan
kandungan 0,01-10 mg/L dan unsur minor dengan kandungan 0,0001-0,1
mg/L. Unsur utama yang terkadung dalam air tanah meliputi natrium, kalsium,

magnesium, bikarbonat, sulfat, klorida dan silika. Sedangkan ion sekunder



yaitu besi, aluminium, kalium, karbonat, nitrat, florida, boron dan selenium.

Unsur minor meliputi arsen, barium, bromida, kadnium, kromium, kobalt,

copper, iodida, timbal, litium, mangan, nikel, fosfat, stonsium, uranium, dan

zinc.

Tabel 2.2 Beberapa Jenis Air Tanah dan Kandungan lon-lon Utama

Jenis Air Tanah

Parameter N i carh
(mg/L) agnetic arbonate
Rock Sandstone Rock Gypsum  Rock Salt
+ ) i ) i Hingga
Na 5-15 3-30 2-100 10-40 1,000
K* 0,2-1,5 025  Hinggal  5-10 H'lrggoga
2+ ) i i Hingga Hingga
Ca 4-30 5-40 40-90 100 1,000
2+ i i i Hingga Hingga
Mg 2-6 0-30 10-50 70 1,000
Fe?* Hingga 3 0,1-5 nggiga nggiga Hingga 2
] i ) i i Hingga
Cl 3-30 5-20 5-15 10-15 1,000
. ] ] i i Hingga
NO3 0,5-5 0,5-10 1-20 10-40 1,000
) Hingga
HCO; 10-60 2-25 150-300 50-200 1,000
2 i i ) Hingga Hingga
SO, 1-20 10-30 5-50 100 1,000
SiO3 Hingga 40 10-20 3-8 10-30  Hingga 30

Sumber: (Krist dan Rump, 1992)

Berdasarkan Tabel 2.2 kandungan ion utama pada beberapa jenis air

tanah terdiri atas kation seperti natrium, kalium, kalsium, magnesium, dan besi

serta anion yaitu nitrat, bikarbonat, sulfat dan silika oksida yang memiliki

tingkatan kadar bervariasi. Kandungan sulfat pada jenis air tanah magnetic

rock; sandston, carbonate rock; gypsum dan rock salt secara berturut-turut
yaitu 1-20 mg/L, 10-30 mg/L, 5-50 mg/L, <100 mg/L dan <1000 mg/L.

2.3 Sulfat

Sulfat merupkan jenis ion padatan dengan rumus empiris (SO4%) dan

memiliki massa molekul 96,06 satuan massa atom. Sulfat terdiri dari atom



pusat sulfur yang dikelilingi oleh empat atom oksigen dalam susunan
tetrahedron bermuatan dua negatif (Putri, 2010). Sulfat merupakan basa
konjugat dari ion hidrogen sulfat (bisulfat, HSO,) yang merupakan basa
konjugat dari asam sulfat (H,SO,4). lon sulfat bersifat larut dan merupakan
bentuk oksidasi utama dari sulfur (Fitryani, Bali, dan Itnawita, 2014).
Kebanyakan sulfat sangat larut dalam air kecuali dalam kalsium sulfat,
stronsium sulfat dan barium sulfat (Sari, 2008). Penambahan barium klorida
pada suatu larutan yang mengandung ion sulfat yang akan membentuk
endapan putih yaitu barium sulfat yang menunjukan adanya anion sulfat.

Sulfur anorganik terutama terdapat dalam bentuk sulfat (S0,%) yang
merupakan bentuk sulfur utama di perairan dan tanah (Sawyer, 1987). lon
sulfat yang bersifat larut dan merupakan bentuk oksidasi utama sulfur adalah
salah satu anion terutama di perairan, menempati urutan kedua setelah
bikarbonat. Sulfat yang berkaitan dengan hidrogen akan membentuk asam
sulfat. Sulfur yang paling banyak ditemukan di danau dan sungai merupakan
sulfur yang berikatan dengan logam alkali (Effendi, 2003). Sulfur adalah
salah satu anion utama diperairan, menempati urutan kedua setelah
bikarbonat (Fitryani dkk, 2014).

Bentuk sulfur di perairan dapat berupa sulfida (S%), hidrogen sulfida
(H,S), besi sulfida (FeS), sulfur dioksida (SO,), sulfit (SOs%), dan sulfat
(SO4?). Perairan yang tidak terdapat oksigen, proses oksidasi dilakukan oleh
bakteri aerob. lon sulfat tersebut direduksi menjadi ion sulfit (SOs*) yang
membentuk kesetimbangan dengan ion hidrogen menjadi hidrogen sulfida
(H2S), kemudian membentuk keseimbangan dengan ion sulfida (HS") menjadi
H.SO, secara berlimpah.

Sulfat merupakan salah satu anion utama yang muncul dalam air secara
alami. Secara ilmiah sulfat biasanya berasal dari pelarutan mineral yang
mengandung unsur S, misalnya gips (CaSO42H,0) dan kalsium sulfat
anhidrat (CaSQ,). Sulfat adalah salah satu ion penting dalam ketersediaan air
karena efek penting dalam ketersediaan jumlah besar bagi manusia. Batas

maksimum sulfat dalam air yang dikonsumsi manusia yaitu 250 mg/L



2.4

(Sawyer, 1987). Menurut P.P No. 82 Tahun 2001 tentang Pengelolaan
Kualitas Air dan Pengendalian Pencemaran Air, konsentrasi sulfat yang
diperbolehkan adalah 400 mg/L. Menurut Permenkes No. 907 Tahun 2002
tentang Syarat-Syarat dan Pengawasan Kualitas Air Minum, konsentrasi
sulfat yang diperbolehkan adalah 250 mg/L. Kadar sulfat yang
direkomendasikan World Health Organization (WHO) pada air minum yaitu
sekitar 400 mg/L dan kadar hidrogen sulfida sekitar 0,05 mg/L (Moore,
1991).

Kadar sulfat pada air alam umumnya terdapat dalam konsentrasi yang
tinggi (Aprianti, 2008). Kandungan sulfat yang tinggi dalam air dapat
menyebabkan iritasi pada saluran pencernaan manusia serta dehidrasi yang
berlebih (Achmad, 2001). Selain itu juga dapat menyebabkan diare, memicu
kanker, dan berpengaruh terhadap reproduksi manusia (Rukaesih, 2004).
Kadar sulfat yang tinggi menyebabkan pH air menurun sehingga air akan
akan bersifat korosif pada benda logam, timbul kerak pada ketel, serta muncul
bau yang berasal dari reduksi sulfat menjahi hidrogen sulfida (H,S) (Sutrisno,
2004).

Turbidimetri

Turbidimetri adalah analisa kimia berdasarkan pengukuran intensitas
sinar yang melemah yang disebabkan oleh absorbansi dan hamburan sinar,
ketika berkas sinar dilewatkan pada suatu larutan yang mengandung partikel
tersuspensi  (x). Turbidimetri adalah metode pengukuran konsentrasi
partikulat dalam suspensi yang didasarkan pada hamburan elastis cahaya oleh
partikel. Metode pengukuran turbiditas didasarkan pada perbandingan
intensitas cahaya yang dihamburkan terhadap intensitas cahaya yang datang
dan diukur secara langsung (Khopkar, 2003). Pengukuran turbidimetri dapat
dilakukan saat terjadi reaksi sempurna antara zat yang akan dianalisis dengan
pereaksi serta hasil kelarutan zat yang terbentuk Kkecil. Turbidimeter
menerapkan prinsip spektroskopi absorpsi yaitu absorpsi akibat partikel yang
tersuspensi diukur (Skoog dkk, 2004).
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Turbidimetri adalah analisis secara kuantitatif ~ kekeruhan atau
turbiditas. Turbiditas merupakan sifat optik pada air yang ditentukan
berdasarkan banyaknya cahaya yang diserap dan dipancarkan oleh bahan
yang terdapat dalam air. Turbiditas bisa terbentuk karena adanya partikel-
partikel yang menyebar (melayang) serta terurai secara halus dalam suatu
medium pendispersi. Partikel-partikel yang menyebar tersebut dapat berupa
zat organik yang terurai secara halus, jasad renik, lumpur, tanah liat, zat
koloid, dan benda melayang yang tidak mengendap dengan segera (Moechtar,
1989).

Turbidimetri merupakan analisis kuantitatif yang didasarkan pada
pengukuran kekeruhan dari larutan akibat adanya suspensi partikel padat
dalam larutan. Hamburan cahaya terjadi akibat keberadaan partikel yang
terdapat dalam larutan. Partikel tersebut menghamburkan cahaya kesegala
arah yang mengenainya. Analisis kuantitatif secara turbidimetri didasarkan
pada intensitas cahaya yang diteruskan setelah melewati larutan yang
mengandung partikel-partikel tersuspensi dalam analit. Turbidimetri meliputi
pengukuran cahaya yang diteruskan. Semakin banyak partikel koloid yang
terdapat dalam suatu larutan maka sinar yang dihamburkn akan semakin
banyak, sedangkan semakin sedikit partikel koloid yang terdapat dalam
larutan makan sinar yang dihamburkan akan semakin sedikit (Yuniarti, 2007).
Turbiditas berbanding lurus terhadap konsentrasi dan ketebalan (Yeni, 2014).

Turbidimetri merupakan analisis kuantitatif yang berdasarkan pada
pengukuran kekeruhan atau turbidan dari suatu larutan akibat adanya partikel
padatan dalam larutan setelah sinar dilewatkan yang akan menghaburkan
cahaya ke segala arah. Larutan yang digunakan dalam turbidimetri berupa
koloid atau larutan yang terdapat suspensi. Hamburan yang terukur pada alat
turbidimetri adalah hamburan yang membentuk sudut 180° (Widjajanti,
2004).

Menurut Ansori (2008) proses penghamburan cahaya mengenai partikel

dalam larutan dipengaruhi oleh berbagai faktor, diantaranya:
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2.5

a. Konsentrasi cuplikan, jika konsentrasi cuplikan terlalu kecil maka partikel
yang akan terbentuk juga akan Kkecil. Hal tersebut mengakibatkan
penghamburan cahaya akan sulit terbaca oleh alat;

b. Konsentrasi emulgator, yaitu perbandingan antara konsentrasi larutan
dengan emulgator. Jika perbandingannya terlalu kecil, koloid yang
terbentuk akan kecil sehingga sulit terbaca oleh alat;

c. Waktu pendiaman, yang dipengaruhi oleh reaksi yang berjalan selama
waktu optimum;

d. Kecepatan dan urutan pencampuran reagen;

e. Suhu pada kondisi optimum reaksi;

f. Derajat keasaman (pH) yang berhubungan dengan emulgator;

g. Lain-lain, seperti kekuatan ion dan intensitas sinar.

Metode turbidimetri hampir sama dengan kolorimetri, yaitu pengujian
yang didasarkan pada intensitas cahaya transmisi pada suatu medium.
Analisis metode turbidimetri selain dapat diukur menggunakan turbidimeter
juga dapat diukur menggunakan spektrofotometer. Karena pada dasarnya alat
turbidimeter menerapkan prinsip spektroskopi absorpsi akibat partikel yang
tersuspens. Spektrofotometer merupakan instrumen kolorimeter yang
menyediakan cahaya monokromatis. Cahaya yang berasal dari spektrotometer
jika melewati larutan yang mengandung koloid akan menyebabkan adanya
penghamburan energi radias dengan absorpsi, refleksi, refraksi, dan lain-lain.
Energi cahaya yang diteruskan akan ditangkap oleh detektor dan dibaca

sebagai nilai absorbansi.

Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer merupakan alat yang terdiri dari spektrometer dan
fotometer. Spektrometer menghasilkan sinar dari spektrum dengan panjang
gelombang tertentu, fotometer berfungsi sebagai pengukur (Nazar dan Hasan,
2018). Spektrofotometri merupakan salah satu metode dalam kimia analisis
yang digunakan untuk menentukan komposisi suatu sampel baik secara

kuantutatif dan kualitatif. Analisis ini didasarkan pada interaksi antara materi
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dengan cahaya. Spektrofotometer adalah alat untuk mengukur transmitan atau
absorban suatu sampel sebagai fungsi panjang gelombang. Alat ini
merupakan gabungan dari alat optik dan elektronika serta sifat-sifat kimia
fisiknya. Intensitas cahaya yang dipancarkan secara tidak langsung diukur
oleh detektor (Sembiring, dkk, 2019).

Salah satu jenis teknik spektrofotometri yang sering digunakan untuk
analisis yaitu spektrofotometri UV-Vis. Spektrofotometri UV-Vis merupakan
gabungan antara spektrofotometer UV dan spektrofotometer Visibel.
Spektrofotometer ini menggunakan dua sumber cahaya yang berbeda, yaitu
sumber cahaya UV dan sumber cahaya visible. Saat ini sudah terdapat alat
yang menggunakan satu sumber sinar sebagai sumber UV dan sumber visible,
yaitu photodiode yang dilengkapi dengan monokromator (Nazar dan Hasan,
2018).

Spektrofotometer yang sesuai untuk pengukuran daerah spektrum UV
dan daerah spektrum visibel terdiri atas suatu sistem optik dengan
kemampuan menghasilkan sinar monokromatis pada panjang gelombang 200-
800 nm. Terdapat dua jenis spektrofotometer UV-Vis, yaitu spektrofotometer
UV-Vis berkas tunggal (single beam) dan berkas ganda (double beam).

Blanko
Py

\\ T / (~, T 1
5‘_‘5 ————>| Monokromator |T>- f—,h@
038 |

® Sampel

Surnhur
sinar

Gambar 2.2 Diagram Skematik Spektrofotometer UV-Vis

(Sumber : (Chairns, 2008))

Berdasarkan Gambar 2.2 sinar yang beraal dari sumber kan melewati

celah dan mengenai monokromator. Sinar tersebut akan diubah dari
polikromatis menjadi sinar monokromatis. Perbandingan sinar yang diberikan

pada contoh uji dengan sinar yang diteruskan kemudian akan dibaca oleh
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detektor dan dihitung sebagai nilai absorbansi.

Spektrofotometer UV-Vis berkas ganda menghasilkan suatu berkas
sinar radiasi UV-vis, yang mana dengan adanya cermin, berkas sinar ini akan
terbagi menjadi dua berkas sinar yang parallel dengan intensitas radiasi yang
setara. Salah satu berkas sinar digunakan untuk sampel, sedangkan sinar yang

lainnya digunakan untuk referensi seperti blanko berupa pelarut atau yang

lainnya.
Celah masuk
Sumber sinar _
A I | \ cermin
‘;-E %“ | AY
Sampel
\' =| # Detektor | Komputer| Printout
NS, I
Prisma atau
kisi difraksi Celah
keluar
Monokromator
Sampel
3 ‘ Celah
masuk Celah
Sumber sinar keluar

e OHAL
AL berkas sinar Detektor | Komputer| Printout
v - - Prisrma atau
kisi difraksi

Referens

Gambar 2.3 Diagram Skematik Spektrofotometri UV-Vis Berkas
Tunggal dan Berkas Ganda
(Sumber : (Gandjar, 2018))

Berdasarkan Gambar 2.3 perbedaaan spektrofotometri UV-Vis berkas
tunggal dengan berkas ganda yaitu terletak pada berkas sinar yang digunakan.
Spektrofotometer UV-Vis berkas tunggal menghasilkan satu berkas sinar.
Sedangkan spektrofotometer UV-Vis berkas ganda menghasilkan sinar yang
terbagi dua berkas sinar secara pararel dengan intensitas radiasi yang setara.
Salah satu berkas sinar digunakan untuk contoh uji dan berkas sinar lainnya
digunakan untuk referensi atau blanko.

Menurut Gandjar dan Rohman (2018) berkas sinar yang mengenai

sampel kemudian dilewatkan ke dalam monokromator yang terdiri atas
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bagian yang berputar secara cepat dan melewatkan dua berkas sinar secara
bergantian ke prisma atau kisi difraksi (gratting). Kisi difraksi atau prisma
yang bergerak secara lambat akan melakukan variasi panjang gelombang
radiasi yang sampai ke detektor. Detektor selanjutnya akan merekam
perbedaan antara berkas sinar dari sampel dan dari referensi.
a. Sumber cahaya
Sumber cahaya yang digunakan pada spektrofotometer harus
memiliki intensitas cahaya yang tinggi dan radiasi yang stabil.
b. Monokromator
Monokromator adalah alat yang akan memecah cahaya polikromatis
menjadi cahaya tunggal (monokromatis) dengan komponen panjang
gelombang tertentu. Monokromator terdiri dari beberapa bagian, yaitu:

1) Prisma, akan mendispersikan radiasi elektromagnetik sebesar mungkin
supaya di dapatkan resolusi yang baik dari radiasi polikromatis.

2) Grating (kisi difraksi), dispersi sinar akan disebarkan merata, dengan
pendispersi yang sama, sehingga hasil dispersi akan lebih baik. Selain
itu kisi disfraksi dapat digunakan dalam seluruh jangkauan spectrum.

3) Celah optis, digunakan untuk mengarahkan sinar monokromatis yang
diharapkan dari sumber radiasi. Apabila celah berada pada posisi yang
tepat, maka radiasi akan dirotasikan melalui prisma sehingga diperoleh
panjang gelombang yang diharapkan.

4) Filter, berfungsi untuk menyerap warna komplementer sehingga cahaya
yang diteruskan merupakan cahaya berwarna yang sesuai dengan
panjang gelombang yang diinginkan.

c. Kompartemen sampel
Kompartemen sampel digunakan untuk menyimpan/meletakan kuvet
sebagai wadah yang digunakan untuk menaruh sampel yang akan
dianalisis. Kuvet yang baik harus memenuhi beberapa syarat, diantaranya:

1) Permukaan harus sejajar secara optis,

2) Tidak berwarna, sehingga semua cahaya dapat ditransmisikan,

3) Tidak ikut bereaksi terhadap bahan kimia,
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4) Tidak rapuh,
5) Bentuknya sederhana.
d. Detektor
Detektor akan menangkap sinar yang diteruskan oleh larutan. Sinar
kemudian diubah menjadi sinyal listrik oleh amplifer pada rekorder. Syarat
ideal sebuah deterktor diaantaranya:
1) Mempunyai kepekaan tinggi,
2) Respon konstan pada berbagai panjang gelombang,
3) Waktu respon cepat dan sinyal minimum tanpa radiasi,
4) Sinyal listrik yang dihasilkan harus sebanding dengan tenaga radiasi
(Sembiring dkk, 2019).
e. Rekorder
Rekorder mengubah panjang gelombang hasil deteksi dari detektor
yang diperkuat oleh amplifer kemudian diubah menjadi sinyal listrik
dalam bentuk spektrum. Spektrum tersebut kemudian diteruskan ke
monitor dan ditampilkan dalam bentuk transmitan atau absorbansi (Day
dan Underwood, 1993).

Prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis diawali dengan dengan
pemisahan berkas cahaya oleh diffraction grating. Berkas cahaya tersebut
akan diseleksi oleh kisi dan diserap oleh kuvet kemudian di deteksi oleh
detektor dengan intensitas cahaya tertentu. Pengukuran terhadap contoh uji
dilakukan terlebih dahulu terhadap blanko, sehingga didapatkan I,. Kemudin
dilakukan pengujian tehadap contoh uji sebagai I, dan kedua hasil tersebut
dibandingkan (Khopkar, 2007). Prinsip spektoskopi absorbsi dapat digunakan
pada turbidimeter, yaitu dengan mengukur absorbsi akibat partikel yang
tersuspensi. Setiap instrumen spektroskopi absorbsi dapat digunakan untuk
turbidimeter (Siallagan, 2011).

Spektrofotometri UV-Vis mengacu pada hukum Lambert-Beer. Cahaya
monokromatik melalui suatu media (larutan), maka sebagian cahaya tersebut
akan diserap, sebagian dipantulkan dan sebagian lagi akan dipancarkan. Sinar

dari sumber cahaya akan dibagi menjadi dua berkas oleh cermin yang

16



2.6

berputar pada bagian dalam spektrofotometer. Berkas pertama akan melewati
kuvet berisi blanko yang berfungsi untuk menstabilkan absorbansi akibat
perubahan voltase dari sumber cahaya, sementara berkas kedua akan
melewati kuvet berisi sampel yang diperiksa secara bersamaan (Sembiring,
dkk, 2019).

Metode spektrofotometer UV-Vis dapat memberikan informasi secara
kualitatif dan kuantitatif (Gandjar, 2007). Data yang dihasilkan berupa
panjang gelombang maksimal, intensitas, efek pH, dan pelarut, sedangkan
analisis kuantitatif yaitu berupa besarnya suatu berkas radiasi yang dikenakan
pada cuplikan (larutan sampel) dan intensitas sinar radiasi yang diteruskan
(Sirait, 2009). Larutan yang dianalisis diukur serapan sinar ultra violet atau
sinar tampaknya. Konsentrasi larutan yang dianalisis akan sebanding dengan
jumlah sinar yang diserap oleh zat dalam larutan tersebut (Sembiring dkk,
2019). Spektrofotometri UV-Vis melibatkan energi elektronik yang cukup
besar pada molekul yang dianalisis, sehingga spektrofotometer UV-Vis lebih

banyak digunakan untuk analisis kuantitatif daripada analisis kualitatif .

Verifikasi Metode

Verifikasi merupakan konfirmasi melalui penyediaan bukti yang
objektif, bahwa persyaratan-persyaratan tertentu telah terpenuhi (Eurachem,
2014). Menurut Sukaryono, dkk (2017) verifikasi metode bertujuan untuk
memastikan bahwa laboratorium yang bersangkutan mampu melakukan
pengujian dengan metode uji dengan hasil yang valid dan untuk mengetahui
kesesuaian penggunaanya. Mulhaquddin (2014) meneranggkan bahwa
verifikasi metode uji dapat juga digunakan untuk membuktikan suatu
laboratorium memiliki data Kkinerja karena setiap laboratorium memiliki
kondisi dan kompetensi personil serta kemampuan peralatan yang berbeda.
Verifikasi metode dilakukan terhadap suatu metode standar sebelum
diterapkan di laboratorium. Verifikasi tersebut bertujuan untuk membuktikan
bahwa suatu laboratorium yang bersangkutan mampu melakukan pengujian

dengan metode tersebut dengan hasil yang valid. Selain itu juga bertujuan
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untuk membuktikan bahwa laboratorium memiliki data kinerja. Laboratorium
yang berbeda memiliki kondisi dan kompertisi personil serta kemampuan
peralatan yang berbeda. Hal tersebut dapat mengakibatkan kinerja antar satu
laboratorium dengan laboratorium lainnya akan berbeda (Utami, 2017).
Kinerja yang diuji dalam verifikasi metode adalah selektifitas,
diantaranya uji akurasi (ketepatan), dan presisi (kecermatan) (Utami, 2017) .
Parameter verifikasi metode antara lain presisi, akurasi (ketepatan), linearitas
dan rentang, batas deteksi (Limit of Detection/LoD), batas kuantifikasi (Limit
of Quantification/LoQ), ketangguhan dan ketahanan. Parameter minimal yang
harus dipenuhi dalam verifikasi metode yaitu presisi dan akurasi (Sa'adah dan
Winata, 2010).
2.6.1. Linieritas
Linieritas merupakan kemampuan suatu metode analisis dalam
memberikan respon terhadap konsentrasi analit. Linieritas merupakan
kemampuan cara kerja analisis yang menghasilkan tanggapan analisis
yang langsung dan proporsional terhadap konsentrasi analit dalam
sampel uji (Maryati, 2012). Menurut Wenclawiak dan Hadjicostas
(2010), linieritas (linearity) adalah kemampuan untuk memberikan
hasil yang proposional terhadap konsentrasi analit pada rentang
tertentu. Linieritas dapat ditentukan dengan membuat kurva kalibrasi
dari variasi konsentrasi standar (Harmita, 2004). Kemudian diperoleh

persamaan berikut:

Nilai y dari persamaan merupakan respon alat (sebagai
absorbansi), sedangkan nilai x digunakan untuk menentukan besar
konsentrasi. Nilai a dari persamaan merupakan kemiringan atau
slope pada kurva yang menunjukan nilai sensitivitas suatu metode
analisis dan nilai b merupakan intersept yang menunjukan nilai blanko
(Rohman, 2014). Selain itu, diperoleh nilai koefisien korelasi (r), serta
nilai koefisien determinasi (r?). Koefisien korelasi (r) merupakan

kemampuan dari metode analisis untuk memberikan hasil analisis
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2.6.2.

yang proposional terhadap konsentrasi analit pada interval konsentrasi
tertentu (Kusnoputranto, 1986). Determinasi korelasi () adalah
variasi total dari nilai perubahan absorbansi yang dapat dijelaskan
oleh nilai perubahan konsentrasi melalui hubungan linier (Walpole,
1995). Konsentrasi standar yang digunakan harus memiliki
konsentrasi yang berbeda untuk memperoleh kurva kalibrasi. Uji
linieritas suatu larutan memenuhi syarat jika koefisien relasi
mendekati nilai 1 (Suprianto dan Lelifajri, 2009). Berdasarkan SNI
6989.20:2019, nilai koefisien relasi uji sulfat (SO,*) secara
turbidimetri lebih besar atau sama dengan 0,995. Hubungan variabel x
dan y pada nilai koefiien korelasi disajikan dalam Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Interpretasi Hubungan Antara Variabel X
dan Variabel Y pada Koefisien Korelasi

Nilai Keterangan
0 Tidak ada korelasi antara dua variabel
0-0,25 Korelasi sangat lemah
0,25-0,5 Korelasi cukup
0,5-0,57 Korelasi kuat
0,75-0,99 Korelasi sangat kuat
1 Korelasi sempurna

Sumber: (Jonathan, 2006)

Berdasarkan Tabel 2.3 hubungan antara variabel X dan varibel
Y dapat diliat dari nilai koefisien korelasi (r). Nilai koefisien korelasi
ditunjukan dalam rentang antara 0-1. Rentang tersebut menunjukan
bahwa nilai koefisien korelasi yang semakin mendekati nilai 1 maka
hubungan antara varabel yang digunakan akan semakin kuat.

Limit of Detection (LoD) dan Limit of Quantification (LoQ)

Batas deteksi atau Limit of Detection (LoD) adalah konsentrasi
terendah suatu analit yang dapat dideteksi dan diidentifikasi. Menurut
Rohman (2014), batas deteksi merupakan konsentrasi terendah analit
dalam sampel yang masih dapat dideteksi meskipun tidak selalu dapat
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2.6.3.

dikuantifikasi. Sedangkan menurut Kantasubrata (2008), batas deteksi
yaitu konsentrasi terendah dari analit yang dapat ditentukan dengan
akurasi dan presisi yang baik. LoD dipengaruhi oleh suhu, kemurnian
reagen, efek matriks, dan sebagainya. Batas kuantifikasi atau Limit of
Quantitation (LoQ) merupakan batas pengujian kuntitatif untuk
konsentrasi analit rendah yang masih memenuhi kriteria kecermatan
dan keseksamaan (Riyanto, 2014). Penentuan batas LoD dan LoQ

diperoleh dari simpangan baku residual (Sy/x) garis regresi linier

kurva kalibrasi, dengan ketentuan sebagai berkut:

L(x=x;)?
Sy/x = e aRTTIRPRRPRPPPPPPPY 2)
3 X Sy/x
LoD = Slpe ierereepsseees 3)
10 X SJI/x
LoQ = Slope it 4)

Akurasi

Akurasi adalah ukuran perbandingan antara nilai terukur dengan
nilai sebenarnya, biasaya dinyataan dalam persen (%). Menurut
Kazusaki, dkk (2012), akurasi atau accuracy menunjukan kedekatan
nilai hasil analisis dengan nilai sebenarnya. Akurasi merupakan
ketepatan antara nilai yang dapat diukur dengan nilai yang sebenarnya
yang dapat diterima (Christian, 1994). Semakin dekat nilai benar yang
diperoleh secara berulang pada kemampuan metode analisis maka
akurasi nya semakin kuat (Khan dan Mark, 1996). Akurasi dapat
ditentukan dengan menggunakan Bahan Referensi Bersertifikat atau
Certified Reference Material (CRM) maupun tanpa menggunakan
CRM. Akurasi menggunakan CRM, ditentukan dengan cara
menghitung nilai %trueness, nilai bias dan uji perolehan kembali
(%recovery). Sedangkan penentuan akurasi tanpa CRM dapat
menggunakan bahan yang mirip dengan contoh uji yang diperkaya

dengan analit dengan kemurnian yang tinggi, ditentukan dengan
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melakukan perbandingan metode dan/atau menggunakan standar adisi
dengan 5-6 variasi konsentrasi. Penentuan nilai akurasi dengan

menghitung nilai %trueness, menggunakan ketentuan sebagai berikut:
% Trueness = % X100% ..oeovvnininnn. 5)

Keterangan:

X = nilai hasil pengukuran

A = nilai sebenarnya

Trueness merupakan nilai akurasi yang diperoleh dengan
membandingkan nilai hasil pengukuran dengan nilai benar yang
terdapat dalam CRM vyang digunakan sebagai acuan dan dinyatakan
dalam persen. Nilai %trueness yang baik yaitu nilai yang mendekati
100%. Berdasarkan SNI 6989.20:2019, keberterimaan nilai akurasi
dalam %trueness yaitu dalam rentang 80-110%.

Tabel 2.4 Nilai Perolehan Kembali (%R) konsentrasi analit

Analit (%) Rasio Analit Unit %R
100 1 100% 98-102
10 10™ 10% 98-102
1 107 1% 97-103
0,1 10°° 0,1% 95-105
0,01 10 100 ppm 90-107
0,001 10° 10 ppm 80-110
0,0001 10° 1 ppm 80-110
0,00001 10”7 100 ppb 80-110
0,000001 107 10 ppb 60-115
0,0000001 10°° 1 ppb 40-120

Sumber: AOAC Peer-Verified Methods Program, Manual on policies
and procedures, Arlington, Va., USA (1998)

Berdasarkan Tabel 2.4 nilai perolehan kembali (%R) konsentrasi
analit yang diukur dengan menggunakan CRM menujukan target rata-
rata untuk konsentrasi analit 100% hingga 1 ppb. %R diartikan

sebagai rasio antara hasil pengujian rata-rata dengan nilai konsentrasi
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2.6.4.

acuan yang digunakan. Semakin kecil konsentrasi analit yang
digunakan, maka rentang keberterimaan nilai perolehan kembali
semakin luas.
Presisi

Presisi merupakan ukuran kedekatan hasil analisis yang
diperoleh dari serangkaian keterulangan pengukuran yang sama.
Presisi didefinisikan sebagai tingkat keseksamaan nilai beberapa hasil
pengujian yang dilakukan secara berulang-ulang (Arifin dkk, 2006).
Repeatabilitas dalam presisi dilakukan pada analisis sampel dengan
analis yang sama, pada hari yang sama dengan menggunakan
instrumen yang sama dilaboratorium yang sama. Repeatability
merupakan konsistensi hasil analisis yang dilakukan berulang kali
dalam interval waktu yang relatif pendek (Harmita, 2004). Sedangkan
reproducibility merupakan variasi kondisi baik analis, hari, instrumen
atau laboratorium yang berbeda. Penentuan nilai presisi dapat dihitung
dengan menghitung nilai %RSD (Relative Standard Deviation)
menggunakan nilai standar deviasi (SD). Berdasarkan SNI
6989.20:2019, nilai %RSD yang dapat diterima yaitu apabila %RSD <
% CV Horwitz.

SD = /M ............................. 6)
n—-1

%RSD =22 X 100% .....oooovomrrnnnn 7)
CV Howitz = 21705lsC_ . . ... 8)
Keterangan :

x; = pengukuran hasil uji

X = rata-rata pengukuran hasil uji
n = jumlah pengukuran

SD = Standar Deviasi

C =konsentrasi standar
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Tabel 2.5 Nilai RSD maksimum yang disarankan sebagai fungsi
konsentrasi analit

Analit (%) Rasio Analit Unit RSD (%)
100 1 100% 1,34
10 10" 10% 1,89
1 1072 1% 2,68
0,1 10° 0,1% 3,79
0,01 10™ 100 ppm 5,36
0,001 10® 10 ppm 7,58
0,0001 10°® 1 ppm 10,72
0,00001 10” 100 ppb 15,16
0,000001 108 10 ppb 21,44
0,0000001 10 1 ppb 30,32

Sumber: Guidelines for Validation of analytical methods for non-
agricultural pesticide active and product.

Berdasarkan Tabel 2.4 nilai %RSD maksimum yang disarankan
yaitu antara 1,34-30,32% dengan didasarkan pada konsentrasi analit
yang digunakan. Semakin kecil konsentrasi analit yang digunakan

maka nilai %RSD yang digunakan semakin besar.
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3.1

3.2

3.3

BAB |11
METODE PENELITIAN

Bahan

Bahan yang digunakan adalah air suling bebas sulfat, kertas saring
bebas sulfat, barium klorida (BaCl,-2H,0), larutan induk sulfat (SO,*) 1000
mg/L, magnesium klorida heksahidrat (MgCl,-6H,0), natrium asetat trihidrat
(CH3COONa-3H,0), kalium nitrat (KNOgj), dan asam asetat pekat
(CH3COOH 99%).

Alat
Alat yang digunakan yaitu spektrofotometer Shimadzu 1900, labu ukur

100 mL, labu ukur 1000 mL, labu ukur 2000 mL, pipet volume 5 mL, pipet
volume 10 mL, pipet volume 25 mL, pipet volume 50 mL, pipet ukur 20 mL,
erlenmeyer 250 mL, timbangan analitik, spatula, gelas piala 100 mL,

pengaduk magnet dan pro pipet.

Prosedur Kerja

3.3.1. Persiapan pengujian
3.3.1.1 Pembuatan larutan baku sulfat (SO,*) 100 mg/L
Larutan induk sulfat 1000 mg/L dipipet sebanyak 100 mL

dan dimasukan kedalam labu ukur 1000 mL. Kemudian
ditambahkan akuades hingga tanda batas dan dihomogenkan.
3.3.1.2 Pembuatan larutan kerja sulfat (SO,%)
Larutan baku sulfat 100 mg/L diencerkan menjadi 0,0; 5,0;
10,0; 25,0; 50,0 dan 70,0 mg/L dalam labu ukur 100 mL
dengan ditambahkan akuades hingga tanda batas sebagai
larutan pengencer dan dihomogenkan.
3.3.1.3 Pembuatan larutan buffer A
Sebanyak 60 g Magnesium Kklorida heksahidrat
(MgCl-6H,0), 10 g natrium  asetat  trihidrat
(CH3COONa-3H,0), 2 g kalium nitrat (KNO3) dilarutkan
menggunakan air suling bebas sulfat sebanyak 100 mL dalam



gelas beaker 250 mL, kemudian ditambahkan 40 mL asam
asetat pekat (CH3COOH 99%). Setelah itu dipindahkan
dalam labu ukur 2000 mL dan ditambahkan air suling bebas
sulfat kemudian ditepatkan sampai 2000 mL dan digojog

hingga homogen.

3.3.2. Verifikasi metode

3321

3.3.2.2

3.3.2.3

Pembuatan kurva kalibrasi
Spektrometer dioperasionalkan dan dioptimalkan sesuai

dengan petunjuk penggunaan alat. Masing-masing larutan
kerja dipindahkan kedalam erlenmeyer 250 mL. Kemudian
ditambahkan 20 mL larutan buffer A dan aduk pada
kecepatan konstan. Selama pengadukan ditambahkan 1
sendok takar kristal BaCl,, pengadukan diteruskan selama 60
+ 2 detik terhitung dari penambahan BaCl,. Serapan diukur
menggunakan spektrofotometer pada panjang gelombang 420
nm pada waktu 5 + 0,5 menit setelah pengadukan. Kemudian
dibuat kurva kalibrasi dan ditentukan persamaan garis
liniernya.

Penentuan Limit of Detection (LoD) dan Limit of
Quantification (LoQ)

Limit of Detection (LoD) dan Limit of Quantification (LoQ)
ditentukan dengan menggunakan metode kurva kalibrasi.
Batas deteksi dapat dihitung berdasarkan nilai simpangan
baku (SD) respon dengan kemiringan (slope, S). Kurva baku
pada level yang mendekati batas deteksi ditentukan
berdasarkan rumus pada persamaan 3) dan persamaan 4).
Penentuan akurasi

Akurasi ditentukan dengan mengukur larutan standar sulfat
pada konsentrasi 25 mg/L sebanyak 7 kali pengulangan,
masing-masing sebanyak 100 mL. Kemudian dipindahkan

kedalam erlenmeyer 250 mL dan ditambahkan 20 mL larutan
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buffer A dan aduk pada kecepatan konstan. Selama
pengadukan ditambahkan 1 sendok takar kristal BaCl,,
pengadukan diteruskan selama 60 + 2 detik terhitung dari
penambahan  BaCl,.  Serapan diukur  menggunakan
spektrofotometer pada panjang gelombang 420 nm pada
waktu 5 + 0,5 menit setelah pengadukan. Hasil pengukuran
dicatat dan dihitung nilai %Trueness menggunakan
persamaan 5).

Penentuan presisi

Presisi ditentukan dengan mengukur larutan standar sulfat
pada konsentrasi 25 mg/L sebanyak 7 kali pengulangan,
masing-masing sebanyak 100 mL. Kemudian dipindahkan
kedalam erlenmeyer 250 mL dan ditambahkan 20 mL larutan
buffer A dan aduk pada kecepatan konstan. Selama
pengadukan ditambahkan 1 sendok takar kristal BaCl,,
pengadukan diteruskan selama 60 + 2 detik terhitung dari
penambahan  BaCl,.  Serapan  diukur  menggunakan
spektrofotometer pada panjang gelombang 420 nm pada
waktu 5 + 0,5 menit setelah pengadukan. Hasil pengukuran

dicatat dan dihitung nilai %RSD menggunakan persamaan 7).
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Verifikasi metode uji sulfat secara turbidimetri yang dilakukan di Balai
Penyelidikan dan Pengembangan Kebancanaan Geologi (BPPTKG) Yogyakarta
yaitu meliputi pengujian linieritas, batas deteksi, batas kuantifikasi, akurasi
(%trueness), dan presisi (%RSD). Pengujian ini mengacu pada SNI 6989.20: 2019
Air dan Air Limbah-Bagian 20: Cara Uji Sulfat, SO4* secara turbidimetri.
Verifikasi metode uji dilakukan guna mengkonfirmasi metode pengujian sulfat
secara turbidimetri yang dilakukan secara rutin.

Prinsip pengujian sulfat secara turbidimetri didasarkan pada kekeruhan yang
terjadi akibat reaksi antara ion sulfat (S0,*) dengan barium (Ba®*) dalam suasana
asam. Larutan buffer yang digunakan terdiri dari magnesium klorida heksahidrat
(MgCl,-6H,0),  natriun asetat trihidrat (CH3COONa-3H,0), kalium nitrat
(KNO3), asam asetat pekat (CH3COOH 99%). Larutan ini berfungsi untuk
menjaga pH pada larutan uji agar tetap konstan. Selain itu, penambahan larutan
buffer juga berfungsi untuk menstabilkan suspensi koloid BaSO, yang tebentuk.

Garam BaSO, yang terbentuk berupa koloid yang memiliki kelarutan sangat
kecil karena bersifat tyndall, yaitu apabila diberi cahaya maka cahaya tersebut
akan terpantulkan ke segala arah. lon barium (Ba**) yang digunakan berasal dari
barium klorida (BaCl,), berfungsi untuk mengikat sulfat agar membentuk suatu
kekeruhan yang dapat diukur menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Reaksi
yang terjadi antara sulfat dengan barium klorida (BaCl,) yang ditambahkan yaitu:

SO4% ag) + BaCly g —» BaSOy 5 + 2CI ()

Larutan yang terbentuk perlu didiamkan terlebih dahulu selama 5 + 0,5
menit agar reaksi yang terbentuk sempurna. Penentuan konsentrasi sulfat secara
turbidimetri diukur menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 420 nm. Metode turbidimetri merupakan metode yang didasarkan
pada kekeruhan latutan atau pembentukan koloid dalam latutan. Cahaya yang

berasal dari spektrofotometer jika melewati larutan yang mengandung suspensi



koloid didalamnya akan menyebabkan penghamburan energi radiasi absorbansi,
refleksi, refraksi, dan lain-lain. Energi radiasi yang tidak dihamburkan akan
diteruskan dan ditangkap oleh detektor.
4.1 Pembuat Kurva Kalibrasi
Kurva kalibrasi digunakan untuk menentukan linieritas pada verifikasi
metode uji sulfat secara turbidimetri. Linieritas digunakan untuk menunjukan
hubungan antara konsentrasi analit dengan respon dalam jangkauan kerja
(Ermer dan Miller, 2005). Menurut Hadi dan Asiah (2018) jumlah deret
larutan kerja yant digunakan untuk pembuatan kurva Kkalibrasi harus
disesuaikan dengan persyaratan metode pengujian. Berdasarkan SNI 6989.20:
2019, penentuan sulfat dalam air dan air limbah secara turbidimetri kurva
kaibrasi dibuat dalam rentang 1 mg/L sampai 70 mg/L. Kurva Kkalibrasi
ditentukan dengan menggunakan lima larutan standar yang telah dibuat
dengan konsentrasi yang berbeda. Konsentrasi larutan kerja yang digunakan
yaitu 0; 5; 25; 50; dan 70 mg/L dan diukur menggunakan spektrofotometri
UV-Vis pada panjang gelombang 420 nm. Pelarut yang digunakan pada
pembuatan larutan kerja yaitu akuades. Hal tersebut dikarenakan akuades
merupakan pelarut yang bersifat universal dan lebih murni, serta tidak
mengandung logam lain yang bersifat sebagai interferensi. Koefisien korelasi
ditentukan berdasarkan linieritas pada kurva kalibrasi, yaitu hubungan antara
konsentrasi larutan standar yang digunakan dengan absorbansi yang

diperoleh.

Tabel 4.1 Pembuatan Kurva Kalibrasi
Konsentrasi Larutan Standar (mg/L)  Absorbansi

0 0,000
5 0,006
25 0,142
50 0,378
70 0,559
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Berdasarkan Tabel 4.1 seiring bertambahnya konsentrasi larutan
standar, nilai absorbansi yang diperoleh semakin meningkat. Hal tersebut
sesuai dengan hukum Lambert-Beer yang mengatakan bahwa absorbansi akan
berbanding lurus dengan konsentrasinya. Data yang diperoleh kemudian
disajikan dalam kurva kalibrasi standar. Sumbu x yang digunakan merupakan
nilai kosentrasi yang digunakan, sedangkan sumbu y merupakan absorbansi

yang diperoleh dari pengujian masing-masing standar.

0,600
0,500
0,400
0,300 -
0,200 -
0,100 -

Absorbansi

0 20 40 60 80
Konsentrasi Larutan Srandar SO,> (mg/L)

Gambar 4.1 Kurva Kalibrasi Standar Sulfat

Kurva kalibrasi merupakan metode statistik yang digunakan untuk
mengetahui perbandingan pengaruh kadar analit dengan respon alat atau
instrumen (Ulfiati, dkk, 2017). Berdasarkan Gambar 4.1 diperoleh persamaan
regresi linier yaitu, y = 0,0082 x-0,0286 dengan nilai determinasi korelasi (r%)
= 0,9907 dan nilai koefisien korelasi (r) = 0,9953. Linieritas merupakan nilai
tanggapan respon analisis dalam rentang konentrasi tertentu. Nilai slope yang
diperoleh yaitu sebesar 0,0082. Nilai slope menunjukan tingkat sensitivitas
metode yang digunakan sangat tinggi. Semakin besar nilai kemiringan, maka
senstivitas dari metode pengujian yang digunakan memberikan sensitivitas
atau respon instrument cukup kuat terhadap perubahan kadar analit (Hadi dan
Asiah, 2018). Sedangkan nilai intersep yang diperoleh menunjukan nilai yang
cukup kecil yaitu 0,0286. Nilai intersep dalam kurva kalibrasi diartikan

sebagai sinyal dari blanko yang merupakan sumber kesalahan (Hadi dan
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4.2

Asiah, 2018). Berdasarkan nilai intersep yang diperoleh tersebut berarti ada
pengaruh matriks yang berasal dari larutan yang digunakan. Menurut SNI
6989.20: 2019, cara uji sulfat secara tubidimetri keberterimaan regresi linier
ditentukan berdasarkan nilai koefisien korelasi yaitu lebih besar atau sama
dengan 0,995. Sehingga dapat dikatakan bahwa pengujian yang telah
dilakukan memiliki koefisien yang linier dan memiliki keberterimaan data

berdasarkan acuan yang digunakan.

Penentuan Limit of Detection (LoD) dan Limit of Quantification (LoQ)

Penentuan limit of detection (LoD) dan limit of quantification (LoQ)
pada pengujian ini ditentukan dengan menggunakan metode kurva kalibrasi.
Larutan standar yang dibuat lima deret diukur dan dibuat kurva kalibrasi yang
linier. Pengujian batas deteksi dilakukan untuk mengetahui banyaknya jumlah
analit terkecil yang terdapat dalam contoh uji yang dapat dideteksi dan masih
memberikan respon yang signifikan dibandingkan blanko. Sedangkan batas
kuantifikasi bertujuan untuk mengetahui jumlah analit terkecil yang terdapat
dalam sampel dan memenuhi syarat dengan respon 10 kali lebih besar
daripada blanko.

Tabel 4.2 Data Penentuan LoD dan LoQ
Konsentrasi Larutan

Standar (mg/L) ARG R yy 0-y)’

0 0,000 -0,0286 0,0286  0,000817

5 0,006 0,0124 -0,0064  0,000040

25 0,142 0,1761 -0,0341 0,001161

50 0,378 0,3807 -0,0027  0,000007

70 0,559 0,5444 0,0146  0,000212

Jumlah 0,002237
Sy, 0,0237
LoD (mg/L) 8,6673
LoQ (mg/L) 33,3606
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4.3

Berdasarkan data yang tertera pada Tabel 4.2 nilai LoD yang diperoleh
pada pengujian yang telah dilakukan yaitu 9,5341 mg/L. Nilai tersebut
menunjukkan konsentrasi terkecil yang mampu dideteksi dan masih
memberikan respon yang signifikan terhadap alat spektrofotometri UV-Vis
dibandingkan dengan blanko. Nilai LoQ yang diperoleh yaitu 28,8911 mg/L,
nilai tersebut merupakan nilai terkecil yang masih memenuhi kriteria secara

cermat dan seksama dalam pengujian.

Penentuan Akurasi
Akurasi menunjukkan tingkat kedekatan hasil analisis dengan nilai
acuan sebenarnya. Akurasi ditentukan dengan perhitungan nilai %trueness
pada pengukuran standar sulfat 25 mg/L. Penentuan nilai akurasi dilakukan
sebanyak 7 kali pengukuran dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 420 nm. Data yang diperoleh disajikan pada Tabel 4.3.
Tabel 4.3 Data Hasil Pengujian Akurasi

Pengulangan Absorbansi o Akurasi
(mg/L) (Yotrueness)

1 0,162 23,2811 93,12
2 0,164 23,5255 94,10
3 0,163 23,4033 93,61
4 0,174 24,7471 98,99
5 0,169 24,1363 96,55
6 0,154 22,3039 89,22
7 0,153 22,1817 88,73

Rata-rata Akurasi 93,47

Berdasarkan Tabel 4.3 nilai akurasi dengan menggunakan metode
%trueness diperoleh nilai sebesar 93,47%. Hasil tersebut termasuk ke dalam
syarat keberterimaan hasil berdasarkan SNI 6989.20: 2019, bahwa nilai
%trueness yang dapat diterima yaitu 80-110%.
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4.4 Penentuan Presisi

Presisi merupakan ukuran kedekatan hasil pengujian pada contoh uji

yang digunakan secara berurutan dalam waktu yang relatif singkat. Presisi

pengujian sulfat secara tirbidimetri dilakukan dengan menggunakan larutan

standar sulfat dengan konsentrasi 25 mg/L. Pengukuran presisi dilakukan

sebanyak 7 kali pengulangan dalam waktu yang berdekatan.

Tabel 4.4 Data Hasil Pengujian Presisi

Pengulangan Absorbansi  Konsentrasi (mg/L)
1 0,162 23,2811
2 0,164 23,5255
3 0,163 23,4033
4 0,174 24,7471
5 0,169 24,1363
6 0,154 22,3039
7 0,153 22,1817
Rata-rata 23,3684
Standar Deviasi 0,9188
%RSD 3,93
%CV Horwitz 9,86

Penentuan presisi ditentukan dengan menghitung %RSD. Berdasarkan

Tabel 4.4 nilai %RSD yang diperoleh yaitu sebesar 3,93%. Sedangkan nilai
%CV Horwitz yang diperoleh yaitu sebesar 9,86. Berdasarkan SNI 6989.20:

2019, syarat keberterimaan presisi yaitu %RSD < %CV Horwitz.
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5.1.

5.2.

BAB V
PENUTUP

Kesimpulan

Berdasarkan verifikasi metode yang telah dilakukan, dapat disimpulkan
bahwa hasil verifikasi metode penentuan kadar sulfat secara turbidimetri
menunjukkan nilai korelasi (r) yaitu 0,9953, dengan nilai batas deteksi atau
Limit of Detection (LoD) sebesar 9,5341 mg/L dan batas kuantifikasi atau
Limit of Quantification (LoQ) 28,8911 mg/L, nilai akurasi (%trueness)
93,47% serta presisi (%RSD) 3,93%. Hal tersebut menunjukan bahwa
verifikasi metode penentuan kadar sulfat secara turbidimetri berdasarkan SNI
6989.20: 2019 dapat digunakan untuk pengujian rutin di Balai Penyelidikan
dan Pengembangan Teknologi Kebencanaan Geologi (BPPTKG) Yogyakarta.

Saran

Saran yang direkomendasikan berdasarkan verifiksi metode yang telah
dilakukan vyaitu sebaiknya parameter verifikasi metode dilakukan lebih
banyak lagi, diantaranya uji ketangguhan dan ketahaan, dan dilakukan
pengujian terhadap contoh uji air yang berasal dari gunung api. Selain itu
penentuan kurva kalibrasi disarankan menggunakan lebih banyak variasi
konsentrasi standar dengan rentang/kelipatan yang kecil serta penentuan batas
deteksi (LoD) dan batas kuantifikasi (LoQ) dilakukan dengan menguji
standar sulfat pada konsentrasi rendah atau mendekati 0 mg/L.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Pembuatan Larutan Baku Sulfat
C1 X V= Cz X Vs

1000 mg/L x V1 =100 mg/L x 1000 mL
V1 =100 mL
Keterangan :
C; = konsentrasi larutan induk sulfat
C, = konsentrasi larutan baku sulfat
V1 = volume larutan induk sulfat yang digunakan

V, = volume larutan baku sulfat total

Lampiran 2 Pembuatan Larukan Kerja Sulfat
a) Larutan standar sulfat 0 mg/L

CixVi=Cyx Vs
100 mg/L x V3 =0 mg/L x 100 mL
Vi=0mL
b) Larutan standar sulfat 5 mg/L
CixVi=Cyx Vs
100 mg/L x V1 =5 mg/L x 100 mL
Vi=5mL
c) Larutan standar sulfat 25 mg/L
CixVi=Cyx V;
100 mg/L x V1 =25 mg/L x 100 mL
Vi=25mL
d) Larutan standar sulfat 50 mg/L
CixVi=Cyx Vs
100 mg/L x V1 =50 mg/L x 100 mL
V=50 mL
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e) Larutan standar sulfat 70 mg/L
CixV1i=Cyx V,
100 mg/L x V1 =70 mg/L x 100 mL
V=70 mL

Lampiran 3 Penentuan LoD dan LoQ

c St&r)'dar Abs(y) Yy’ y-y' )
0 0  -0,0286 00286 0,0008

5 0,006 0,0124 -0,0064  0,0000
25 0,142 01761 -0,0341 0,0012
50 0,378  0,3807 -0,0027  0,0000
70 0559 05444 00146  0,0002
Jumlah 0,0022

Penentuan y’
y = 0,0082x — 0,0286
a) 0 mg/L
y =0,0082x — 0,0286
=0,0082 (0 mg/L) — 0,0286
=-0,0286
b) 5 mg/L
y = 0,0082x — 0,0286
=0,0082 (5 mg/L) — 0,0286
=0,0124 mg/L
c) 25 mg/L
y =0,0082x — 0,0286
=0,0082 (25 mg/L) — 0,0286
=0,1761
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d) 50 mg/L

y = 0,0082x — 0,0286
= 0,0082 (50 mg/L) — 0,0286

=0,3807
e) 70 mg/L

y = 0,0082x — 0,0286
= 0,0082 (70 mg/L) — 0,0286

= 0,5444

Penentuan standar deviasi (SD)

_ f(y—y')2

Sy/x - n-2
_ |0,0022

Al 5-2

=0,0273
Penentuan LOD

3><Sy/
LOD =——=

slope

_ 3x0,0273
0,0082

=9,5341
Penentuan LOQ

_ 10 x0,0273

0,0082

= 33,3606
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Lampiran 4 Penentuan Akurasi

Pengulangan Absorbansi KO(ﬁZ?It_;aSi fyé/'lb'\:(uuernfsis)
1 0,162 23,2811 93,12
2 0,164 23,5255 94,10
3 0,163 23,4033 93,61
4 0,174 24,7471 98,99
5 0,169 24,1363 96,55
6 0,154 22,3039 89,22
/ 0,153 22,1817 88,73
y—b

Konsentrasi standar (mg/L) = —

a) Konsentrasi pengulangan 1

0,162+0,0286
0,0082

C= = 23,2811 mg/L

b) Konsentrasi pengulangan 2

0,164+0,0286
0,0082

C= = 23,5255 mg/L

c) Konsentrasi pengulangan 3

0,163+0,0286
0,0082

C= = 23,4033 mg/L

d) Konsentrasi pengulangan 4

0,174+0,0286
0,0082

C= = 24,7471 mg/L

e) Konsentrasi pengulangan 5

0,169+0,0286
0,0082

C= = 24,5255 mg/L

f) Konsentrasi pengulangan 6

0,154+0,0286
0,0082

C= = 22,3039 mg/L

g) Konsentrasi pengulangan 7

0,153+0,0286
0,0082

C= = 22,1817 mg/L



nilai hasil pengukuran

x 100

Akurasi (%Trueness) =

nilai sebenarnya

a) Pengulangan 1

23,28211mg/L

x 100
25mg/L

% Trueness =

=93,12%
b) Pengulangan 2

23,5255 mg/L
25mg/L

=94,10%

c¢) Pengulangan 3

%Trueness = x 100

23,4033 mg/L
25mg/L

=93,61%
d) Pengulangan 4

% Trueness = x 100

24,7471 mg/L
25mg/L

= 98,99%

e) Pengulangan 5

0% Trueness = x 100

24,1363 mg/L

%Trueness = x 100
25mg/L
= 96,55%
f) Pengulangan 6
%Trueness = 223939m9/L . 10
25mg/L
=89,22%

g) Pengulangan 7

22,1817 mg/L
mg/L

=88,73%

%Trueness = x 100



Lampiran 5 Penentuan Presisi

Pengulangan  Absorbansi Konsentrasi (mg/L)
1 0,162 23,2811
2 0,164 23,5255
3 0,163 23,4033
4 0,174 24,7471
5 0,169 24,1363
6 0,154 22,3039
7 0,153 22,1817
Xi Xi-X (Xi-X)?
23,2811 -0,0873 0,0076
23,5255 0,1571 0,0247
23,4033 0,0349 0,0012
24,7471 1,3787 1,9007
24,1363 0,7679 0,5896
22,3039 -1,0645 1,1333
22,1817 -1,1867 1,4083
X, = 23,3684 ¥ (x; — x)% = 5,0654

SD - Z(Xi—x)z
\} n-—1
_ |5,0654
T4 71

=0,9188

%RSD = % x 100

_ 09188
23,3684

=3,93%

x 100



CV Horwitz =2 +051g C

= 21-0,5l0g25x107°

=9,86
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