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INTISARI 

Verifikasi metode pengujian air bersih dilakukan di Kantor Pusat 

Pengendalian Pembangunan Ekoregion Jawa . Tujuan dari pengujian adalah untuk 

mengetahui kualitas air bersih berdasarkan parmeter suhu, pH, dan nitrit (NO2-N), 

serta untuk mengetahui hasil verifikasi metode pengujian suhu, pH, dan nitrit 

(NO2-N). Verifikasi metode pengujian digunakan untuk membuktikan bahwa 

laboratorium dapat melakukan metode standar dan digunakan untuk menjamin 

mutu dari hasil pengujian. Pengujian suhu dilakukan berdasarkan SNI 06-

6989.23-2005 menggunakan alat termometer. Pengujian pH dilakukan 

bersadarkan SNI 06-6989.1-2004 menggunakan alat pH meter. Pengujian nitrit 

(NO2-N) dilakukan berdasakan SNI 06-6989.9-2004 menggunakan instrumen 

spektrofotometer UV-Vis. Pengujian suhu mendapatkan hasil rata-rata suhu 

sebesar 27±5,6924℃ dan nilai presisi sebesar 0,00%. Pengujian pH mendapatkan 

hasil rata-rata pH sebesar 6,87±0.1374 dan nilai presisi sebesar 0,17%. Pengujian 

nitrit (NO2-N) mendapatkan hasil rata-rata kadar nitrit (NO2-N) sebesar 

0,0002±0,0019 mg/L, nilai linieritas sebesar 0,9999, nilai LOL sebesar 6,28, nilai 

LOD sebesar 0,0026 mg/L, nilai LOQ sebesar 0,0086 mg/L, nilai presisi sebesar 

34,44%, nilai % CV Horwitz sebesar 58,62%, nilai akurasi sebesar 98,54% dan 

nilai kontrol akurasi dengan CRM sebesar 105,34%. Berdasarkan Peraturan 

Menteri Kesehatan Republik Indonesia Nomor 32 Tahun 2017 Tentang Standar 

Baku Mutu Kesehatan Lingkungan dan Persyaratan Kesehatan Air Untuk 

Keperluan Higiene Sanitasi, Kolam Renang, Solus Per Aqua, dan Pemandian 

Umum dapat disimpulkan bahwa air bersih di Kantor Pusat Pengendalian 

mailto:ccahyaning.rahayu@gmail.com
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Pembangunan Ekoregion Jawa memenuhi persyaratan baku mutu dan dapat 

dimanfaatkan sesuai dengan peruntukannya. 

Kata Kunci :  Air  bersih, Suhu, pH, Nitrit (NO2-N), Spektrofotometer UV-Vis. 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Air merupakan senyawa kimia karena air tersusun dari dua jenis atom 

yaitu atom hidrogen dan atom oksigen. Atom hidrogen dan atom oksigen jika 

berada di alam tidak lagi berbentuk atom tetapi akan berbentuk molekul yang 

terbentuk karena adanya ikatan kovalen berdasarkan struktur Lewis. Reaksi 

pembentukan molekul air yaitu : 2H2 + O2 → 2H2O (Zumdahl dan Zumdahl, 

2007). Air juga merupakan sumber daya alam yang sangat berperan penting bagi 

kehidupan manusia, tumbuhan, dan binatang. Air dapat dimanfaatkan untuk 

keperluan higiene sanitasi. Higiene sanitasi adalah air yang dapat digunakan 

sebagai air baku, air minum dan juga dapat diguanakan untuk memenuhi 

keperluan sehari-hari seperti mencuci pakaian, sayuran atau bahan pangan, 

peralatan rumah tangga (Permenkes RI No. 32 Tahun 2017).   

Air bersih atau air untuk keperluan higiene harus memenuhi persyaratan 

kuantitas maupun persyaratan kualitas, karena air bersih sangat dibutuhkan untuk 

memenuhi kebutuhan hidup sehari-hari (Asmadi, Khayan and Kasjono, 2011). 

Persyaratan kuantitas pada pengujian air untuk keperluan higiene sanitasi adalah 

banyaknya air baku yang dapat tersedia dan dapat digunakan untuk memenuhi 

kebutuhan hidup. Persyaratan kualitas dari air untuk keperluan higiene sanitasi 

terdapat pada Peraturan Menteri Kesehatan Republik Indonesia Nomor 32 Tahun 

2017 Tentang Standar Baku Mutu Kesehatan Lingkungan dan Persyaratan 

Kesehatan Air Untuk Keperluan Higiene Sanitasi, Kolam Renang, Solus Per 

Aqua, dan Pemandian Umum. 

Berdasarkan ketentuan yang terdapat dalam Peraturan Pemerintah Nomor 

66 Tahun 2014 tentang Kesehatan Lingkungan, Standar Baku Mutu Kesehatan 

Lingkungan dan Persyaratan Kesehatan yang telah tercapai disuatu lingkungan 

menandakan bahwa kualitas lingkungan tersebut baik ataupun sehat. Standar Baku 

Mutu dan Persyaratan Kesehatan pada air harus ditetapkan karena air merupakan 

salah satu media lingkungan (Permenkes RI No. 32 Tahun 2017).   
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Parameter pengujian air untuk keperluan higiene sanitasi pada Standar 

Baku Mutu terdiri dari tiga parameter yaitu, parameter fisik, parameter biologi dan 

parameter kimia. Ketiga parameter tersebut dapat berupa parameter wajib dan 

parameter tambahan. Parameter wajib adalah parameter yang mengacu pada 

ketentuan yang terdapat pada peraturan perundang-undang dan harus diperiksa 

secara berkala. Parameter tambahan adalah parameter yang diperiksa jika kondisi 

geohidrologi menujukkan bahwa terdapat potensi pencemaran pada air tersebut.  

Parameter wajib yang terdapat dalam Standar Baku Mutu pengujian air untuk 

keperluan higiene sanitasi adalah Kekeruhan, Warna, Zat Padat Terlarut (Total 

Dissolved Solid), Suhu, Rasa, Bau, Total coliform, E. coli, pH, Besi, Fluorisa, 

Kesadahan, Mangan, Nitrat sebagai N, Nitrit sebagai N, Sianida, Deterjen, 

Pestisida total dan parameter tambahan yang terdapat dalam Standar Baku Mutu 

pengujian air untuk keperluan higiene sanitasi adalah Air Raksa, Arsen, 

Kadmium, Kromium (valensi 6), Selenium, Seng, Sulfat, Timbal, Benzene, Zat 

organic (KMNO4) (Permenkes RI No. 32 Tahun 2017).   

Pengujian air bersih dilakukan untuk mengetahui kualitas air tersebut dan 

untuk menjamin kesehatan masyarakat(pengguna). Pengujian air dilakukan di 

laboratorium Pusat Pengendalian Ekoregion Jawa. Laboratorium di Pusat 

Pengendalian Ekoregion Jawa merupakan laboratorium yang berfungsi sebagai 

laboratorium pengujian. Laboratorium pengujian adalah laboratorium yang dapat 

digunakan sebagai tempat pengujian, penelitian dan pelatihan dibidangnya. Pusat 

Pengendalian Ekoregion Jawa melakukan pengujian kualitas lingkungan di 

seluruh pulau jawa dan pengujian yang dilakukan seperti pengujian air, tanah dan 

udara. Parameter pengujian kualitas air yang dapat dilakukan dan sudah 

terakreditasi adalah parameter suhu, ph, konduktivitas,  nitrit (NO2-N), ortho 

pospat, BOD, COD. 

Verifikasi metode uji didasarkan pada SNI ISO/IEC 17025 tentang 

Persyaratan Umum Kompetensi Laboratorium Pengujian dan Laboratorium 

Kalibrasi yang termuat pada bagian sistem manajemen mutu. Pusat Pengendalian 

Ekoregion Jawa melakukan verifikasi metode pengujian bertujuan untuk 

mengetahui kemampuan analis dalam menerapkan metode standar, mengetahui 
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keterbatasan analis dalam menerapkan metode standar, membuktikan bahwa 

laboratorium dapat melakukan metode standar, menjamin mutu dari hasil uji, 

melakukan perkiraan terhadap tingkat kepercayaan data dan untuk digunakan 

sebagai data kinerja. 

Suhu pada air bersih atau air untuk keperluan higiene sebaiknya tidak 

terlalu tinggi atau terlalu panas dikarenakan jika suhu pada air bersih tinggi maka 

dapat membantu pelarutan zat kimia yang ada pada saluran pipa air maupun pada 

wadah penampungan air (Sudibyo, 1999). Suhu air yang baik menurut standar 

baku mutu adalah ±3˚C dari suhu udara  (Permenkes RI No. 32 Tahun 2017). 

Faktor yang dapat mempengaruhi perubahan suhu antara lain adalah pephonan, air 

buangan atau air limbah (Chin, 2006), cuaca, suhu udara, iklim dan radiasi dari 

sinar matahari (Boyd, 2015). Salah satu pengaruh suhu pada perairan adalah, jika 

suhu air terlalu tinggi maka dapat menyebabkan menurunnya kadar CO2. 

Tingkat keasaman atau pH merupakan salah satu parameter wajib yang 

harus di uji pada air dan air limbah. pH digunakan untuk mengetahui tingkat 

keasaman dan kebasaan pada air atau sebuah larutan. pH memiliki skala dari 1 

sampai 14, untuk pH asam adalah pH dibawah 7, pH netral terdapat pada pH 7 

dan pH basa atau alkali adalah pH diatas 7. Standar baku mutu pH untuk air bersih 

adalah 6.5-8.5mg/L (Permenkes RI No. 32 Tahun 2017). pH yang rendah atau 

kurang dari 7 dapat menyebabkan terjadinya proses korosi. Semakin rendah pH 

maka semakin tinggi sifat korosi tersebut dan dapat menyebabkan logam Fe larut 

dalam air membentuk ferro dan ferri. Air yang mengandung ferri akan menjadi 

berwarna, berbau dan berasa. (Putra, A. Y. dan Mairizki, F 2019). 

Nitrit (NO2-N) yang terdapat pada air dapat digunakan untuk mengetahui 

adanya pencemaran air oleh bahan organik. Air sudah tercemar oleh bahan 

organik akan menyebabkan kadar amonia pada air tersebut meningkat dan 

menyebabkan juga kadar nitrit (NO2-N) di air mengalami peningkatan. Nitrit 

(NO2-N) yang terdapat pada air dapat juga digunakan untuk menunjukkan adanya 

proses perombakan bahan organic yang memiliki kadar oksigen terlarut rendah 

(Azizah, 2017). Standar baku mutu kadar maksimum nitrit (NO2-N) pada air 

untuk keperluan higiene sanitasi adalah 1mg/L. Air yang memiliki kadar nitrit 
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(NO2-N) yang tinggi dapat menyebabkan methaemohlobin pada bayi usia dibawah 

3bulan. Methaemohlobin adalah keadaan hemogoblin (Hb) darah akan diikat oleh 

nitrit (NO2-N) dan ikatan hemogoblin (Hb) dengan oksigen akan dihalang oleh 

nitrit (NO2-N). Nitrit juga dapat menyebabkan pelebaran pembuluh darah 

(vasodilatasi). Pelebaran pembuluh darah (vasodilatasi) dapat mengakibatkan 

penurunan tekanan darah, hal ini dapat disebabkan karena adanya perubahan nitrit 

menjadi natrium monoksida (NO)  di dalam pembulu darah vena maupun 

pembulu darah arteri yang mengakibatkan penurunan tekanan darah. 

1.2 Rumusan Masalah 

Adapun rumusan masalah pada pengujian ini adalah : 

1. Bagaimana kualitas air bersih berdasarkan parameter suhu, pH, dan 

nitrit (NO2-N) di Kantor Pusat Pengendalian Pembangunan Ekoregion 

Jawa ? 

2. Bagaimana hasil verifikasi metode pada pengujian suhu, pH, dan nitrit 

(NO2-N) di Kantor Pusat Pengendalian Pembangunan Ekoregion Jawa ? 

1.3 Tujuan Pengujian 

Adapun tujuan pada pengujian ini adalah : 

1. Mengetahui kualitas air bersih berdasarkan parameter suhu, pH, dan 

nitrit (NO2-N) di Kantor Pusat Pengendalian Pembangunan Ekoregion 

Jawa. 

2. Mengetahui hasil verifikasi pada pengujian suhu, pH, dan nitrit (NO2-

N) di Kantor Pusat Pengendalian Pembangunan Ekoregion Jawa. 

1.4 Manfaat Pengujian  

Manfaat yang diharapkan dapat diambil pada pengujian ini adalah : 

1. Bagi mahasiswa 

Pengujian ini diharapkan dapat menambahkan wawasan mengenai 

pengujian kualitas air bersih dan menambah ilmu pengetahuan terkait 

verifikasi metode pada pengujian suhu, pH, dan nitrit (NO2-N). 

2. Bagi instansi 
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Pengujian ini diharapkan dapat berguna untuk mengetahui kualitas air 

bersih dan memantau kualitas air bersih dan menjamin kesehatan 

masyarakat (pengguna) di kantor Pusat Pengendalian Ekoregion Jawa. 
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BAB II 

DASAR TEORI 

2.1 Profil Pusat Pengendalian Pembangunan Ekoregion Jawa 

Sejarah adanya Pusat Pengendalian Pembangunan Ekoregion Jawa 

(P3EJ) diawali dengan dibentuknya Pusat Pengelolaan Lingkungan Hidup (PPLH) 

Regional Jawa pada 12 September 2005 oleh Menteri Lingkungan Prof.Dr. Ir. 

Rachmat Witoelar. Pusat Pengelolaan Lingkungan Hidup (PPLH) Regional Jawa 

dipimpin oleh seorang Kepala Pusat dan merupakan unsur pelaksana sebagaian 

tugas dan fungsi Kementerian Lingkungan Hidup yang berada di bawah dan 

bertanggung jawab kepada Menteri Negara Lingkungan Hidup dan 

dikoordinasikan oleh Sekretaris Menteri Negara Lingkungan Hidup sesuai dengan 

Peraturan Menteri Negara Lingkungan Hidup Nomor 1 Tahun 2005 tentang 

Organisasi dan Tata Kerja Kementerian Negara RI. 

Peraturan Menteri Negara Lingkungan Hidup Nomor 1 Tahun 2005 

tentang Organisasi dan Tata Kerja Kementerian Negara RI  mengalami 

pembaruan menjadi Peraturan Menteri Negara Lingkungan Hidup Nomor 16 

tahun 2010 tentang Organisasi dan Tata Kerja Kementerian Lingkungan Hidup, 

yang menyatakan bahwa Pusat Pengelolaan Lingkungan Hidup (PPLH) Regional 

Jawa mengalami perubahan nomenklatur menjadi Pusat Pengelolaan Ekoregion 

Jawa (PPEJ). Peraturan Menteri Negara Lingkungan Hidup Nomor 16 tahun 2010 

disempurnakan lagi dengan dibuatnya  Peraturan Menteri Negara Lingkungan 

Hidup Nomor 18 Tahun 2012 tentang Perubahan Atas Peraturan Menteri 

Lingkungan Hidup. 

Tanggal 21 Januari 2015 Presiden Joko Widodo menggabungkan lembaga 

Kementerian Lingkungan Hidup dan Kementerian Kehutanan menjadi 

Kementerian Lingkungan Hidup dan Kehutanan yang di muat dalam Peraturan 

Presiden Nomor 16 Tahun 2015 tentang Kementerian Lingkungan Hidup dan 

Kehutanan, kemudian dikeluarkan lagi Peraturan Menteri Lingkungan Hidup dan 

Kehutanan Nomor 18 Tahun 2015 tentang Organisasi dan Tata Kerja Kementerian 

Lingkungan Hidup dan Kehutanan. Tanggal 14 April 2015 setelah dikeluarkannya 

Peraturan Menteri Lingkungan Hidup dan Kehutanan Nomor 18 Tahun 2015 
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tentang Organisasi dan Tata Kerja Kementerian Lingkungan Hidup dan 

Kehutanan,  Pusat Pengelolaan Ekoregion Jawa  (PPEJ) mengalami perubahan 

nomenklatur dari Pusat Pengelolaan Ekoregion Jawa (PPEJ) menjadi Pusat 

Pengendalian Pembangunan Ekoregion Jawa (P3EJ). Pusat Pengendalian 

Pembangunan Ekoregion Jawa (P3EJ) memiliki dua peran sebagai unsur 

penunjang pelaksanaan tugas kementrian yang berada di bawah dan bertanggung 

jawab langsung kepada menteri melalui Sekertaris Jendral yaitu dengan 

melaksanakan dukungan manajemen dan melaksanakan tugas teknis. Pusat 

Pengendalian Pembangunan Ekoregion Jawa (P3EJ) berkantor di Jl. Ringroad 

Barat No. 100 Sleman Yogyakarta 55292. 

2.2 Air Tanah 

Air bersih atau air untuk keperluan higiene digunakan oleh manusia untuk 

memenuhi kebutuhan hidupnya. Di perkotaan terdapat lima sumber air yang dapat 

dimanfaatkan sebagai air bersih yaitu : air hujan, air tanah, air permukaan, air dari 

desalinasi air laut atau air payau dan air dari hasil pengelolaan air limbah atau air 

buangan (Nace, 1976).  

Air tanah merupakan air yang terdapat pada batuan di bawah permukaan 

tanah atau air yang menepati pori-pori batuan dan berada di dalam lapisan tanah 

(Santosa dan Adji, 2014). Air tanah dapat ditemukan hampir di seluruh Bumi, 

bahkan air tanah dapat ditemukan di bawah lapisan es yang membeku (Asdak, 

1995). Terdapat tiga jenis air tanah yaitu : 

1. Air Tanah Dangkal 

Air tanah dangkal adalah air tanah yang terletak diatas lapisan kedap air 

yang tidak jauh dari permukaan tanah. Air tanah dangkal dapat berasal dari 

air hujan, air dari proses resapan, air yang diikat akar oleh pohon. 

Pencemaran lingkungan sangat rentan mengenai atau mencemari air tanah 

dangkal. Melalui sumur yang dangkal, air tanah dangkal dimanfaatkan 

untuk sumber air minum. (Parulian, 2009). 

2. Air Tanah Dalam  

Air tanah dalam adalah air tanah yang berada pada kedalaman antara 100-

300 meter. Air tanah dalam terdapat di bawah lapisan akuifer atau diantara 



8 
 

lapisan akuifer dengan lapisan akuifer terkekang. Pengambilan air tanah 

dalam menggunakan pengeboran. Kualitas dari air tanah dalam tergantung 

pada lingkungan diatas air tanah dalam. Air tanah dalam lebih jernih 

daripada air tanah dangkal (Kumalasari dan Satoto, 2011). 

3. Mata air  

Todd and Mays (2005) menyebutkan bahwa arus air yang mengalir ke 

permukaan tanah atau air yang keluar dengan sendirinya ke permukaan 

tanah disebut dengan mata air. Mata air merupakan salah satu sumber air 

bersih yang dimanfaatkan manusia.  Kualitas dari mata air tidak 

dipengaruhi oleh musim. 

Air tanah dapat berasal dari sumur bor, sumur pantek dan sumur gali. 

Sumur gali adalah salah satu sumur yang paling umum dipergunakan oleh 

masyarakat dalam mengambil air tanah. Sumur gali dibuat dengan peralatan 

sederhana oleh manusia (Chandra, 2007). Sumur bor adalah sumur yang  dibuat 

untuk menemukan air tanah dengan cara pengeboran dengan alat khusus secara 

mekanis maupun manual. Sumur pantek adalah sumur yang dibuat dengan cara 

pengeboran dengan alat sederhana. Terdapat beberapa faktor pencemaran air 

tanah yang ada dilingkungan sakitar. Faktor pencemaran air tanah tersebut dapat 

disebabkan oleh : 

1. Tingkat kepadatan penduduk 

Bertambahnya jumlah penduduk dapat menyebabkan meningkatnya 

pencemaran air tanah, dikarenakan semakin banyak limbah rumah tangga 

yang akan di buang ke lingkungan (Trisnawulan et.al,2007). 

2. Kondisi sanitasi lingkungan  

Sanitasi lingkungan sangat menpengaruhi kualitas air tanah. Suatu 

lingkungan yang memiliki sanitasi lingkungan yang tidak baik maka 

kualitas air tanah juga akan buruk, karena air tanah akan tercemar oleh 

bakteri maupun cemaran lain seperti logam terlarut, limbah domestic dan 

lainnya. Terlebih jika lingkungan tersebut dekat dengan industry yang 

tidak memiliki system pengendalian pencemaran air, sehingga limbah 

industry tersebut dimungkinkan dapat mencemari lingkungan. 
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3. Tidak adanya pengolahan limbah cair 

Masyarakat seringkali mengabaikan pegolahan limbah cair yang 

dihasilkan dari kegiatan rumah tangga maupun kegiatan lainnya. Limbah 

cair tersebut sering di buang secara langsung atau sembarangan ke 

lingkungan tanpa diberi perlakuan khusus sebelum di buang. Pengolahan 

limbah cair domestic dapat dilakukan dengan membuat system pengolahan 

air limbah atau SPALD.  Pengolahan limbah cair sebelum dibuang ke 

lingkungan berguna untuk menjaga lingkungan dari cemaran-cemaran 

yang dapat merusak lingkungan dan berguna untuk menjaga kesehatan 

masyarakat (Achmadi, 2001). 

2.3 Suhu 

Suhu merupakan salah satu parameter wajib yang harus di uji pada air dan 

air limbah. Pengujian suhu dilakukan berdasarkan pada SNI 06-6989.23-2005. 

Alat yang diguanakan untuk mengukur suhu adalah termometer (Lakitan, 2002). 

Cara kerja dari termometer adalah memanfaatkan sifat termometrik yang ada pada 

benda. Sifat termometrik adalah sifat dimana struktur zat pada sebuah benda 

berubah ketika adanya perubahan suhu (kenaikan suhu ataupun penurunan suhu). 

Benda yang digunakan dalam pembuatan termometer adalah benda yang memiliki 

sifat termometrik teratur. Sifat termometrik teratur adalah sifat dimana benda 

tersebut akan mengalami perubahan struktur zat secara tetap atau linier sesuai 

dengan perubahan suhu, yang bertujuan untuk memudahkan dalam peneraan skala 

dari termometer, suhu  pada suatu benda dapat dinyatakan secara kuantitatif  dan 

memudahkan dalam pembacaan atau ketelitian dalam pembacaan skala 

termometer. Terdapat empat skala pada termometer yaitu Celcius, Reamur, 

Fahrenheit, dan Kelvin. Penetapan skala pada temometer untuk titik tetap bawah 

pada umumnya dipilih dari titik beku air murni pada tekanan normal (suhu 

campuran antara es dan air murni pada tekanan normal) dan untuk penetapan 

skala termometer untuk titik tetap atas umumnya dipilih dari titik didih air murni 

(suhu ketika air murni mendidih pada tekanan normal) (Kreith, 1991).  
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2.4 pH 

pH atau potensial hydrogen sering disebut sebagai tingkat keasaman dan 

kebasaan pada air atau sebuah larutan. Alat pengukur pH adalah pH meter 

(Bleam, 2017). Pengujian pH dilakukan berdasarkan pada SNI 06-6989.1-2004. 

Prinsip dari penentuan pH didasarkan pada pengukuran dari aktifitas atau 

konsentrasi dari ion hidrogen secara potensiometri ataupun elektrometri dengan 

alat pH meter. pH meter memiliki dua elektroda yaitu, elektroda kaca dan 

elektroda referensi. Prinsip kerja dari elektroda kaca adalah terjadinya pertukaran 

ion positif (H+) pada permukaan blub kaca(kaca berbentuk bulat)  dengan larutan 

yang sedang diukur. Blub kaca di isi dengan larutan HCl (0,1 mol/dm3) yang 

didalamnya terdapat sebuah kawat berbahan perak (Ag) dan di dalam blub kaca 

juga terjadi kesetimbangan pada permukaan kawat (Ag) dengan larutan HCl 

sehingga membentuk senyawa AgCl. Jumlah larutan HCl pada bulb kaca yang 

konstan menyebabkan elektrode Ag/AgCl memiliki nilai potensial stabil. 

Elektroda referensi berfungsi untuk memberikan nilai potensial yang stabil supaya 

menghasilkan pembacaan yang benar. pH merupakan salah satu parameter wajib 

yang harus di uji pada air dan air limbah.  

2.5 Nitrit (NO2-N) 

Nitrit (NO2-N) yang terdapat pada air bersih kadarnya sangat kecil dan 

nitrit (NO2-N) memiliki sifat yang tidak stabil, karena nitrit (NO2-N) akan segera 

dioksidasikan menjadi nitrat. Adanya nitrit (NO2-N) pada air berawal dari adanya 

ammonia yang larut dalam air dan berubah menjadi senyawa ammonium. 

Senyawa ammonium tersebut memiliki kecenderungan mengikat oksigen. Reaksi 

yang terjadi yaitu : 

NH3(aq) + H2O(l) → NH4
+

(aq) + OH
-
(aq)  

Senyawa ammonium dan oksigen akan mengalami oksidasi dengan bantuan 

mikroba Nitrosomonas sp sehingga dari proses oksidasi tersebut akan membentuk 

nitrit dan dari proses reduksi tersebut akan menghasilkan nitrogen bebas (N2) di 

udara (Hastuti, 2011). Reaksi yang terjadi yaitu :  

NH4
+

(aq) + 3/2 O2(aq) 
𝑁𝑖𝑡𝑟𝑜𝑠𝑜𝑚𝑜𝑛𝑎𝑠 𝑠𝑝.
→              NO2

-
(g)+ 2H

+
(aq) + H2O(l) 
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Ion nitrit (NO2
-
) yang dihasilkan akan di oksidasi menjadi ion nitrat (NO3

-
) 

dengan bantuan mikroba Nictobacter. Reaksi yang terjadi yaitu :   

NO2
-
 (g) + ½ O2(aq) 

𝑁𝑖𝑡𝑟𝑜𝑏𝑎𝑐𝑡𝑒𝑟 𝑠𝑝.
→             NO3

-
(g) (Lubis, A dkk, 1987). 

Penentuan nitrit (NO2-N) terdapat pada SNI 06-6989.9-2004 dan metode 

yang digunakan dalam penentuan nitrit (NO2-N) adalah  metode spektrofotometer 

UV-Visible. Senyawa nitrit dalam contoh uji air dan berada dalam suasana asam 

pada pH 2,0 – 2,5 akan bereaksi dengan sulfanilamida dan menghasilkan senyawa 

diazonium. Jumlah senyawa diazonium yang dihasilkan sebanding dengan 

banyaknya senyawa nitrit yang terdapat di dalam contoh uji. Senyawa diazonium 

yang dihasilkan akan bereaksi dengan N-(1-naphthyl)-ethylene diamine 

dihydrochloride dihidroklorida dan membentuk senyawa azo bewarna  merah 

keunguan. Senyawa azo yang terbentuk sebanding dengan banyaknya senyawa 

diazonium dan sebanding dengan banyaknya nitrit di dalam contoh uji. Warna 

yang terbentuk kemudian di ukur absorbansinya dengan alat spektrofotometer 

pada panjang gelombang 543 nm. 

2.6 Spektrofotometer UV-Vis 

Spektrofotometri adalah metode analisis instrumental yang didasarkan 

pada interaksi antara radiasi elektromagnetik dengan materi. Sinar ultraviolet 

mempunyai panjang gelombang antara 400-1 nm dan sinar visible mempunyai 

panjang gelombang antara 750-400 nm. Prinsip kerja alat spektrofotometri adalah 

terdapat sumber sinar yang bersifat polikromatis yaitu dari lampu deuterium 

maupun wolfarm. Sumber sinar tersebut dikenakan ke monokromator. 

Monokromator tersebut akan mengubah cahaya polikromatis menjadi cahaya 

monokromatis. Sinar monokromatis akan dibagi menjadi dua dengan intensitas 

yang sama dan akan dipantulkan oleh cermin supaya sinar monokromatis tersebut 

dapat mengenai sampel dan reference. Sinar monokromatis yang mengenai 

sampel ada yang akan di serap (di absorbsi) dan ada yang diteruskan. Detektor 

akan membaca sinar yang diteruskan atau yang diterima dan detector juga akan 

mengetahui banyaknya cahaya yang di serap. Sinar yang di serap oleh sampel 

sebanding dengan konsentrasi zat dalam sampel, sehingga alat spektrofotometer 
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dapat digunakan untuk analisis kuantitatif  dengan mengetahui konsentrasi zat 

yang terkandung dalam sampel (Sastrohamidjojo, 1991). 

2.7 Verifikasi Metode 

Verifikasi metode digunakan untuk memastikan ketepatan suatu metode 

standar atau metode baku dalam suatu pengujian dan digunakan sebagai uji 

kinerja pada metode standar untuk penyajian bukti bahwa persyaratan mutu pada 

pengujian telah dipenuhi. Verifikasi metode dilakukan sebelum metode standar 

tersebut diterapkan dalam pengujian di laboratorium dan verifikasi metode 

dilakukan pada jarak waktu tertentu secara berkala seperti  verifikasi metode 

dilakukan secara berkala, minimal satu tahun sekali atau maksimal dua tahun 

sekali (Gandjar dan Rohman, 2007). Verifikasi metode juga berguna untuk 

membuktikan bahwa laboratorium dapat melakukan pengujian dengan hasil yang 

baik, dikarenakan setiap laboratorium memiliki kondisi yang berbeda mulai dari 

kemampuan ataupun kompetensi dari personil dan kemampuan peralatan yang 

berbeda (Utami, 2012). Parameter yang dilakukan pada saat melakukan verifikasi 

metode adalah uji linieritas, uji presisi, uji akurasi, batas deteksi (Limit of 

Detection / LOD) dan batas kuantifikasi (Limit of Quantity / LOQ) dan minimal 

parameter yang harus ada dalam melakukan verifikasi metode pengujian adalah 

presisi dan akurasi (Sa’adah dan Winata, 2010).  

2.7.1 Penentuan Linieritas 

Linieritas adalah kemampuan metode analisis memberikan respon yang 

linier antara konsentrasi analit dalam sampel dengan absorbansi (Harmita, 2004). 

Penentuan linieritas digunakan sebagai persyaratkan mengetahui nilai korelasi 

atau regresi linier dan dapat digunakan untuk melakukan prediksi dari hasil data 

sampel yang didapatkan (Azwar, 2000). 

Nilai linieritas yang baik adalah jika nilai koefisien determinasi (R
2
) tidak 

kurang dari 0,997 atau mendekati nilai 1 dan nilai koefisien korelasi (r) tidak 

kurang dari 0,995 atau mendekati nilai 1 (Harmita, 2004). Hasil pengujian yang 

sudah memenuhi persyaratan dari nilai linieritas yang baik membuktikan bahwa 

kurva kalibrasi yang dihasilkan tersebut linier. 
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2.7.2 Penentuan Limit Of Linearity (LOL)  

Level of linearity merupakan batas kadar tertinggi yang dapat dihasilkan 

dari proses pengujian pada suatu metode pengujian tertentu. Uji linieritas perlu 

dilakukan secara statistik menggunakan data kurva kalibrasi untuk membuktikkan 

hubungan linieritas antara konsentrasi larutan standar atau larutan kerja dengan 

respon yang diberikan oleh instrumen. Pengujian secara statistika dilakukan 

dengan mencari nilai Fhitung yang didapatkan dari membandingkan hasil dari 

simpangan baku(SD) larutan kerja yang yang memiliki kadar terrendah dan kadar 

tertinggi. Fhitung kemudian dibandingkan dengan Ftabel pada tingkat kepercayaan 

99% untuk mengetahui garis yang terbentuk merupakan garis yang linier 

(Apriyanti dkk, 2013). Rumus dari uji F adalah : 

Fhitung = 
𝑆𝑑1
2

𝑆𝑑2
2            (1) 

Catatan : bahwa sd1 > sd2 

Keteranagn : 

Fhitung  = hasil uji F berdasarkan perhitungan  

Sd1  = simpangan baku yang memiliki nilai lebih besar 

Sd2 = simpangan baku yang memiliki nilai lebih kecil 

Hasil perhitungan Fhitung dibandingkan dengan F Tabel. Nilai LOL yang baik 

adalah  nilai Fhitung < Ftabel. Nilai dari Ftabel dapat dilihat pada Tabel 2.1  

Tabel 2.1 Nilai Ftabel  untuk α = 0,01 (LP KLH 2010) 

df2/df1 3 4 5 6 7 

3 29.457 28.710 28.237 27.911 27.672 

4 16.694 15.977 15.522 15.207 14.976 

5 12.060 11.392 10.967 10.672 10.456 

6 9.780 9.148 8.746 8.466 8.260 

7 8.451 7.847 7.460 7.191 6.993 
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2.7.3 Limit Deteksi (LOD) dan Limit kuantifikasi (LOQ)  

Limit Of Detection (LOD) atau batas deteksi adalah batas konsentrasi 

terendah dari analit dalam sampel yang masih dapat dideteksi oleh alat dan Limit 

Of Quantification (LOQ) adalah jumlah konsentrasi terendah dari analit dalam 

sampel yang ditentukan secara kuantitatif dengan presisi dan akurasi oleh ala. 

Hasil dari limit kuantisasi dapat diterima jika hasil limit kuantisasi dibawah 

kondisi yang telah disepakati (Kantasubrata, 2008). 

Terdapat tiga cara yang dapat digunakan untuk menentukan limit deteksi 

dan limit kuantisasi yaitu signal to noise, penentuan blangko dan kurva kalibrasi 

(Riyanto, 2014). Penentuan limit deteksi dan limit kuantisasi pada pengujian nitrit 

(NO2-N) ditentukan dari hasil garis linier dan kurva kalibrasi yang dihasilkan dari 

pengujian, sedangkan hasil simpangan baku blanko sama dengan hasil simpangan 

baku residual (Harmita, 2004). Rumus dari penentuan nilai LOD dan LOQ adalah 

: 

𝑆𝑦

𝑥
= √

∑(𝑦−𝑦𝑖)2

𝑛−2
            (2) 

𝐿𝑜𝐷 =
3 𝑥 𝑆𝑦/𝑥

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
            (3) 

𝐿𝑜𝑄 =
10 𝑥 𝑆𝑦/𝑥

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
           (4) 

Keterangan : 

Sy/x  = standar deviasi residual 

n  = pengulangan pengujian 

2.7.4 Penentuan Presisi (%RSD) 

Presisi adalah kedekatan hasil pengukuran yang dilakukan secara berulang 

dalam suatu kondisi yang sama. Nilai presisi yang baik apabila ≤ 2% (Harmita, 

2004). Nilai presisi yang melebihi 2% maka dibandingkan dengan uji statistika 

yaitu dengan nilai %CV Horwitz dan nilai %RSD harus ≤ %CV Horwitz. 

Terdapat tiga jenis presisi yaitu : 

1. Reproducibility, dilakukan di laboratorium yang berbeda, tetapi 

menggunakan metode yang sama. 
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2. Intermediate precision, dilakukan pada hari yang berbeda, dengan analis 

yang berbeda, menggunakan peralatan yang berbeda, tetapi menggunakan 

metode dan laboratorium yang sama. 

3. Repeatability, dilakukan menggunakan metode yang sama, dilakukan oleh 

analis yang sama, dengan peralatan yang sama dan dilakukan pada interval 

waktu yang pendek.  

Nilai presisi jika menggunakan dua kali pengulangan maka, nilai presisi 

dinyatakan dengan RPD (Relative Percent Difference). Rumus dari penentuan 

nilai RPD adalah : 

                                                           %RPD = 
𝑥1− 𝑥2

(
𝑥1+𝑥2
2

)
x100          (5) 

keterangan : 

x1 = Nilai pengujian tertinggi 

x2 = Nilai pengujian terendah 

Nilai preisis jika menggunakan lebih dari 2 kali pengulangan maka, nilai 

presisi dinyatakan dengan RSD(Relative Standard Deviation). Rumus dari 

penentuan nilai RSD adalah : 

                                                                  𝑆𝐷 = √
∑(𝑥−�̅�)2

𝑛−1
           (6) 

                                                                  %𝑅𝑆𝐷 = 
𝑆𝐷

�̅�
𝑥 100%          (7) 

keterangan : 

SD  = standar deviasi atau simpangan baku 

n  = jumlah pengulanagn 

2.7.5 Penentuan akurasi (%R) 

Akurasi atau persen perolehan kembali (Recovery) adalah kedekatan dari 

hasil kadar pengujian dengan hasil sebenarnya. Standar yang digunakan dalam 

pengujian harus memenuhi persyaratan seperti, larutan standar memiliki 

kemurnian yang tinggi, larutan standar memiliki matriks yang sama dengan 

sampel yang sedang di uji dan kelarutan dari larutan standar hampir sama dengan 

kelarutan dari sampel. Rentang keberterimaan akurasi atau perolehan kemnbali 

dari suatu senyawa dalam matriks adalah rentang antara 90-110% dari kadar yang 

sebenarnya (Harmita, 2004). Rumus dari penentuan nilai akurasi adalah 
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                                                               %𝑅 =
(𝐸−𝐹)𝑥 100%

𝐺
           (8) 

                                                                𝐺 𝑎𝑡𝑎𝑢 𝐶 𝑡𝑎𝑟𝑔𝑒𝑡 =
𝑦 𝑥 𝑧

𝑣
          (9) 

Keterangan : 

E = Kadar spike (mg/L) 

F = Kadar non spik atau sampel (mg/L) 

G = Kadar standar yang ditambahkan atau target value (mg/L) 

y  = Volume larutan baku yang ditambahkan (mL) 

z  = Kadar larutan baku (mg/L) 

v  = Volume akhir contoh uji yang di spike (mL) 

2.7.6 Penentuan Estimasi Ketidakpastian 

Ketidakpastian pengukuran adalah ukuran dari sebaran yang masih dapat 

dikatikan dengan hasil dari nilai terukur. Ketidakpastian pengukuran digunakan 

untuk memberikan rentang kesalahan yang dimungkinkan dapat terjadi pada hasil 

nilai terukur. Sumber-sumber yang dapat menyebabkan adanya ketidakpastian 

dalam pengukuran adalah preparasi sampel, efek matriks, kurva kalibrasi, 

peralatan, nilai acuan, dan prosedur. Perhitungan dari ketidakpastian didapatkan 

dari sumber-sumber kesalahan yang terlibat dan digambar dalam bentuk diagram 

tulang ikan.  Menurut Riyanto (2014) terdapat dua katrgori atau dua tipe dalam 

penentuan estimasi ketidakpastian, yaitu :  

1. Ketidakpastian pengukuran tipe A yaitu, ketidakpastian yang ditentukan 

berdasarkan  eksperimental dan dihitung dari rangkaian berulang. Rumus 

dari ketidakpastian tipe A adalah : 

 = 
𝑠

√𝑛
         (10) 

Keterangan : 

 = ketidakpastian 

s     = simpangan baku 

n     = jumlah pengamatan  
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2. Ketidakpastian pengukuran tipe B yaitu, ketidakpastian yang ditentukan 

berdasarkan informasi yang dapat dipercaya, seperti : sertifikat. Rumus 

dari ketidakpastian tipe B adalah : 

 Distribusi  normal dengan tingkat kepercayaan 95% menggunakan 

rumus : 

M (x) = 
𝑆

2
         (11) 

 Distribusi normal dengan tingkat kepercayaan 99% menggunakan 

rumus : 

M (x) = 
𝑆

3
         (12) 

 Distribusi rectangular menggunakan rumus : 

M = 
𝑆

√3
         (13) 

 Distribusi triangular menggunakan rumus : 

     M = 
𝑆

√6
         (14) 
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BAB III 

METODELOGI 

3.1 Alat dan Bahan 

3.1.1 Alat 

Peralatan yang digunakan dalam verifikasi suhu adalah termometer air 

raksa yang memiliki skala sampai 110˚C dan gelas piala 250 mL. Peralatan yang 

digunakan dalam verifikasi pH meliputi pH meter dan gelas piala 250 mL. 

Peralatan yang digunakan dalam verifikasi Nitrit (NO2-N) meliputi timbangan 

analitik, spatula, kaca arloji, gelas piala 50; 250; 500; 1000 mL, erlenmeyer 250 

mL, pro-pipet, labu ukur 50; 500; 1000 mL, pipet ukur 1; 2; 25; 50 mL, pipet 

tetes, corong gelas, dan spektrofotometer UV-Vis Perkin Elmer lamda 25. 

3.1.2 Bahan 

Bahan yang digunakan dalam verifikasi suhu adalah sampel air bersih. 

Bahan-bahan yang digunakan dalam verifikasi pH meliputi sampel air bersih, 

larutan penyangga pH 4, larutan penyangga pH 7, larutan penyangga pH 9, CRM 

pH, dan aquades steril. Bahan-bahan yang digunakan dalam verifikasi  Nitrit 

(NO2-N) adalah sampel air bersih, CRM Nitrit (NO2-N),  SRM Nitrit (NO2-N) 

1000mg/L, N-1-napthylethylenediamine dihydrochloride 97%  ERA, 

sulfanilamida 97%, HCl pekat, akuades, kertas saring ukuran pori 0,4 m. 

3.2 Prosedur Kerja 

3.2.1 Pengujian Suhu 

Termometer yang akan digunakan dalam pengujian adalah termometer 

yang sudah terkalibrasi. Termometer tersebut dapat digunakan langsung dalam 

pengujian dengan cara dicelupkan ke dalam sampel air bersih dan dibiarkan 2 

menit sampai dengan 5 menit sampai termometer menunjukkan nilai yang tetap 

ataupun stabil. 

3.2.2 Pengujian pH 

pH-meter sebelum digunakan dalam pengujian hendaknya dikalibrasi 

dahulu dengan larutan penyangga pH 4, larutan penyangga pH 7, larutan 

penyangga pH 9 dan CRM pH sesuai instruksi kerja alat sebelum digunakan untuk 

pengujian. pH meter yang telah dikalibrasi dibilas dengan air suling, kemudian 
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dikeringkan dengan kertas tisu. pH meter langsung dapat digunakan dengan cara 

elektroda pada pH meter dibilas dengan sampel air bersih, kemudian dicelupkan 

elektroda pada pH meter ke dalam sampel air bersih sampai pH meter 

menunjukkan pembacaan yang tetap ataupun stabil. 

3.2.3 Pengujian Nitrit (NO2-N) 

3.2.3.1 Persiapan Contoh Uji 

Pengambilan sampel air bersih dilakukan di kantor Pusat Pengendalian 

Ekoregion Jawa pada titik koordinat S 07˚45’38.3” dan E 110˚20’16.9”. Sampel 

air bersih yang digunakan dalam pengujian diambil dari sumur bor yang 

dimanfaatkan sebagai sumur produksi.  

3.2.3.2 Cara pengambilan sampel air bersih  

Sampel air bersih diambil dari sumur produksi dengan cara membuka kran 

pada sumur produksi dan dibiarkan air tersebut mengalir selama 1-2menit, 

kemudian sampel air bersih yang akan digunakan sebagai sampel pada pengujian 

dialirkan pada wadah botol plastic (polyethylene, PP). 

3.2.3.3 Pengawetan dan Penyimpanan Contoh Uji 

Sampel uji pada pengujian tidak memerlukan pengawetan tetapi sampel uji 

sebaiknya segera dianalisis, tetapi untuk pengujian NO2-N sampel uji dapat 

disimpan di lemari pendingin pada suhu 4°C ± 2°C dan untuk lama penyimpanan 

sampel uji disimpan tidak lebih dari 48 jam atau 2 hari. Lama penyimpanan pada 

pengujian suhu dan pengujian pH maksimum adalah 2 jam. 

3.2.3.4 Pembuatan Larutan Sulfanilamida 

Sulfanilamida ditimbang sebanyak 5 gram. Dilarutkan dengan campuran 

300 mL air suling dan 50 mL HCl pekat, kemudian dimasukkan ke dalam labu 

ukur 500mL dan ditambahkan dengan aquades sampai tanda batas dan 

dihomogenkan. 

3.2.3.5 Pembuatan Larutan NED Dihidroklorida 

N-(1-naphthyl)-ethylene diamine dihydrochloride (NED Dihidroklorida) 

ditimbang sebanyak 500 mg, kemudian dilarutkan dengan air suling. Larutan 

dimasukkan ke dalam labu ukur 500mL dan ditambahkan dengan aquades sampai 
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tanda batas dan dihomogenkan. Simpan dalam botol kimia gelap dan ditempatkan 

pada refrigerator. 

3.2.3.6 Pembuatan Larutan Baku Nitrit (NO2-N) 0,5 mg/L 

Larutan induk nitrit (NO2-N) 1000 mg/L dipipet sebanyak 0,5 mL. 

Dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL, kemudian ditambahkan dengan 

aquades sampai tanda batas dan dihomogenkan. 

3.2.3.7 Pembuatan Larutan Standar Nitrit (NO2-N) 

Larutan baku nitrit (NO2-N) 0,5 mg/L dipipet sejumlah 0; 1; 2; 5; 10; 15; 

dan 20 mL masing-masing dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL dan 

ditambahkan air suling sampai tanda batas. Diperoleh kadar nitrit sebesar 0,00; 

0,01; 0,02; 0,05; 0,10; 0,15 dan 0,20 mg/L. 

3.2.3.8 Pembuatan Kurva Kalibrasi  

Alat spektrofotometer dioptimasi sebelum digunakan untuk pengujian 

sesuai dengan petunjuk penggunaan alat. Larutan standar ditambahkan dengan 1 

mL larutan sulfanilamida, kemudian dikocok dan didiamkan selama 2-8 menit. 

Ditambahkan lagi dengan 1 mL N-(1-naphthyl)-ethylene diamine dihydrochloride 

(NED Dihidroklorida), kemudian dikocok dan didiamkan selama 10 menit. 

Absorbansi pada larutan standar dibaca pada panjang gelombang 543 nm. 

3.2.3.9 Pengujian Limit of Linearity (LoL) pada larutan baku 0,01 mg/L 

Larutan baku nitrit (NO2-N) 0,5 mg/L dipipet sebanyak 1 mL dan 

dimasukkan ke dalam Erlenmeyer, kemudian ditambahkan dengan 1 mL larutan 

sulfanilamida, dikocok dan didiamkan selama 2-8 menit. Sampel ditambahkan 

lagi dengan 1 mL larutan N-(1-naphthyl)-ethylene diamine dihydrochloride (NED 

Dihidroklorida), kemudian dikocok dan didiamkan selama 10 menit. Absorbansi 

pada larutan dibaca pada panjang gelombang 543 nm. 

3.2.3.10 Pengujian Limit of Linearity (LoL) pada larutan baku 0,2 mg/L 

Larutan baku nitrit (NO2-N) 0,5 mg/L dipipet sebanyak 20 mL dan 

dimasukkan ke dalam Erlenmeyer, kemudian ditambahkan dengan 1 mL larutan 

sulfanilamida, dikocok dan didiamkan selama 2-8 menit. Sampel ditambahkan 

lagi dengan 1 mL larutan N N-(1-naphthyl)-ethylene diamine dihydrochloride 
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(NED Dihidroklorida), kemudian dikocok dan didiamkan selama 10 menit. 

Absorbansi pada larutan dibaca pada panjang gelombang 543 nm. 

3.2.3.11 Pengujian Sampel Air Bersih di Kantor P3EJ 

Sampel contoh uji atau sampel air bersih dipipet sebanyak 50 mL dan 

dimasukkan ke dalam Erlenmeyer. Sampel contoh uji atau sampel air bersih 

kemudian ditambahkan dengan 1 mL larutan sulfanilamida, dikocok dan 

didiamkan selama 2-8 menit. Sampel ditambahkan lagi dengan 1 mL larutan N-(1-

naphthyl)-ethylene diamine dihydrochloride (NED Dihidroklorida), kemudian 

dikocok dan didiamkan selama 10 menit. Absorbansi pada larutan dibaca pada 

panjang gelombang 543 nm. 

3.2.3.12 Pembuatan Spike Matrix 

Sampel contoh uji dipipet sebanyak 40 mL dan ditambahkan 10 mL 

larutan baku NO2-N 0,5 mg/L, kemudian dimasukkan ke dalam Erlenmeyer. Spike 

matrix ditambahkan dengan 1 mL larutan sulfanilamida, dikocok dan didiamkan 

selama 2-8 menit. Sampel ditambahkan lagi dengan 1 mL larutan N-(1-naphthyl)-

ethylene diamine dihydrochloride (NED Dihidroklorida), kemudian dikocok dan 

didiamkan selama 10 menit. Absorbansi pada larutan dibaca pada panjang 

gelombang 543 nm. 

3.2.3.13 Pembuatan Kontrol Akurasi dengan Sertified Reference Material 

(CRM)  

Pembuatan kontrol akurasi dengan CRM dilakukan dengan larutan CRM 

dipipet sebanyak 5 mL. Dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL. Diambil 

sebanyak 2,5 mL dari larutan yang dibuat untuk dimasukkan ke dalam labu 50mL, 

kemudian ditambahkan dengan aquades sampai tanda batas dan dihomogenkan. 

Larutan dipindahkan ke dalam erlenmeyer untuk kemudian ditambahkan dengan 1 

mL larutan sulfanilamida, dikocok dan didiamkan selama 2-8 menit. Sampel 

ditambahkan lagi dengan 1 mL larutan N-(1-naphthyl)-ethylene diamine 

dihydrochloride (NED Dihidroklorida), kemudian dikocok dan didiamkan selama 

10 menit. Absorbansi pada larutan dibaca pada panjang gelombang 543 nm. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

4.1 Penentuan Suhu 

4.1.1 Hasil Penentuan Suhu 

Penentuan suhu pada pengujian air bersih menggunakan alat termometer 

air raksa yang memiliki skala sampai 110˚C. Pengujian suhu dapat dilihat pada 

gambar 4.1 dan hasil pengujian suhu pada air bersih dapat dilihat pada Tabel 4.1 

 

Gambar 4.1 Pengujian Suhu 

Tabel 4.1 Data Penentuan Suhu pada Air Bersih 

Pengulangan Suhu (˚C) Waktu Pengujian SD %RSD 

1 27 9,34 

0,00 0,00 

2 27 9,36 

3 27 9,38 

4 27 9,40 

5 27 9,42 

6 27 9,44 

7 27 9,46 

Hasil pengujian menunjukkan bahwa rata-rata suhu pada pengujian air 

bersih adalah 27˚C. Kadar maksimum untuk parameter suhu pada Standar Baku 

Mutu air untuk keperluan hygiene sanitasi adalah ±3˚C dari suhu udara dan suhu 

udara pada saat pengujian suhu pada air bersih adalah 29˚C. Disimpulkan bahwa 

suhu pada pengujian air bersih di Pusat Pengendalian Ekoregion Jawa memenuhi 
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persyaratan Standar Baku Mutu air untuk keperluan hygiene sanitasi. Hasil 

pengujian menunjukkan bahwa nilai presisi (%RSD) sebesar 0,00%. Hasil dari 

nilai presisi tersebut dinyatakan baik karena memenuhi syarat keberterimaan dari 

nilai presisi yaitu ≤ 2% (Harmita, 2004). 

4.1.2   Penentuan Ketidakpastian Suhu 

Ketidakpastian pengukuran adalah ukuran dari sebaran yang masih dapat 

dikatikan dengan hasil dari nilai terukur. Perhitungan dari ketidakpastian 

didapatkan dari sumber-sumber kesalahan yang terlibat dan digambar dalam 

bentuk diagram tulang ikan. Diagram tulang ikan dari pengujian suhu dapat dilihat 

pada Gambar 4.2 

Termometer 

         Kalibrasi 

          Suhu 

            RSD 

Presisi 

Gambar 4.2 Diagram Tulang Ikan Pengujian Suhu 

Gamber 4.2 merupakan identifikasi dari sumber-sumber ketidakpastian 

yang dimungkinkan dapat mempengaruhi hasil dari pengujian suhu. Sumber 

ketidakpastian yang terdapat pada pengujian suhu yaitu, kalibrasi dari termometer 

dan nilai RSD dari penentuan presisi.  

Kalibrasi termometer pada pengujian suhu merupakan salah satu 

penyumbang dari ketidakpastian pengujian. Hasil dari nilai ketidakpastian 

kalibrasi termometer adalah 0,3000. Nilai ketidakpastian pengujian suhu 

menggunakan ketidakpastian tipe B dengan tingkat kepercayaan 95%. Rumus dari 

penentuan ketidakpastian kalibrasi termometer adalah : 

 = 
𝑠

𝑘
  atau  = 

𝑠

2
  

Presisi pada pengujian suhu juga merupakan salah satu penyumbang dari 

ketidakpastian pengujian. Hasil dari nilai ketidakpastian presisi adalah 0,0000. 

Ketidakpastian gabungan merupakan hasil gabungan dari ketidakpastian dari 
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sumber-sumber penyumbang ketidakpastian. Hasil ketidakpastian gabungan 

sebesar 2,8462 Hasil dari estimasi ketidakpastian pengujian dapat dilihat pada 

Tabel 4.2  

Rumus dari estimasi ketidakpastian gabungan adalah : 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  𝐶 𝑥√(
µ𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖

𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖
)
2

+ (
µ𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖

𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖
)
2

 

Rumus dari estimasi ketidakpastian diperluas adalah : 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 𝑥 𝐾 

keterangan : 

K = 2 

Tabel 4.2 Data ketidakpastian Pengujian Suhu 

Parameter ketidakpastian satuan nilai (x) µ(x) µ(x)/(x) (µ(x)/(x))
2
 

Termometer ℃ 27 0,3000 0,0111 0,0111 

Presisi % 0.00 0,0000 0,0000 0,0000 

∑(µ(x)/(x))
2
 0,0111 

    
µ gabungan 2,8462 

    
µ diperluas 5,6924 

    

  Hasil estimasi ketidakpastian diperluas pada pengujian suhu sebesar 

27±5,6924℃.   

4.2 Penentuan pH 

4.2.1  Penentuan Presisi 

Presisi merupakan ukuran keterulangan metode analisis atau biasa disebut 

simpangan baku relatif (Relative Standar Deviation,RSD) (Abdul, 2014). Presisi 

juga merupakan kedekatan hasil pengukuran yang dilakukan secara berulang 

dalam suatu kondisi yang sama. Pengujian sampel air bersih dapat dilihat pada 

Gambar 4.3 dan hasil dari penentuan presisi dapat dilihat pada Tabel 4.3 
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Hasil pengujian menunjukkan bahwa rata-rata pH pada pengujian air 

bersih adalah 6,87. Kadar maksimum untuk parameter pH pada Standar Baku 

Mutu air untuk keperluan hygiene sasanitasi adalah pH 6,5 – 8,5. Disimpulkan 

bahwa pH pada pengujian air bersih di Pusat Pengendalian Ekoregion Jawa 

memenuhi persyaratan Standar Baku Mutu air untuk keperluan hygiene sanitasi. 

Hasil pengujian juga menunjukkan bahwa nilai presisi (%RSD) sebesar 0,17%. 

Hasil dari nilai presisi tersebut dinyatakan baik karena memenuhi syarat 

keberterimaan dari nilai presisi yaitu ≤ 2%. 

 

 

Gambar 4.3 Pengujian pH pada Air Bersih 

Tabel 4.3 Data Penentuan Presisi (%RSD) 

Pengulangan Pengukuran pH Sampel SD RSD (%) 

1 6,86 

0,01 0,17 

2 6,86 

3 6,86 

4 6,87 

5 6,88 

6 6,87 

7 6,89 
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4.2.3  Penentuan Akurasi 

Akurasi atau persen perolehan kembali (Recovery) adalah kedekatan dari 

hasil kadar pengujian dengan hasil sebenarnya. Hasil dari penentuan akurasi dapat 

dilihat pada Tabel 4.4 

Tabel 4.4 Data Penentuan Akurasi (%T) 

Pengulangan 

Pengukuran 

pH 

CRM 
SD 

Presisi 

(RSD%) 

Akurasi 

(%T) 

Bias 

(%) 

1 6,95 

0,01 0,00 99,39 0,61 

2 6,93 

3 6,93 

4 6,92 

5 6,92 

6 6,92 

7 6,92 

Hasil pengujian menunjukkan bahwa nilai akurasi sebesar 99,39%. 

Rentang keberterimaan akurasi adalah 90-110% dari kadar yang sebenarnya. 

Disimpulkan bahwa nilai akurasi pada pengujian pH menggunakan CRM pH 

dinyatakan baik. Hasil bias metode dari pengujian akurasi sebesar 0,61%. 

4.2.4  Penentuan Ketidakpastian pH 

Ketidakpastian pengukuran adalah ukuran dari sebaran yang masih dapat 

dikatikan dengan hasil dari nilai terukur. Perhitungan dari ketidakpastian 

didapatkan dari sumber-sumber kesalahan yang terlibat dan digambar dalam 

bentuk diagram tulang ikan. Diagram tulang ikan dari pengujian pH dapat dilihat 

pada Gambar 4.4 

       pH meter 

      Kalibrasi 

pH       

RSD 

Presisi 

Gambar 4.4 Diagram Tulang Ikan Pengujian pH 
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Gamber 4.4 merupakan identifikasi dari sumber-sumber ketidakpastian 

yang dimungkinkan dapat mempengaruhi hasil dari pengujian pH. Sumber 

ketidakpastian yang terdapat pada pengujian pH yaitu, kalibrasi dari pH meter dan 

nilai RSD dari penentuan presisi.  

Kalibrasi pada pengujian pH merupakan salah satu penyumbang dari 

ketidakpastian pengujian. Hasil dari nilai ketidakpastian kalibrasi pH meter adalah 

0,0016. Nilai ketidakpastian pengujian pH menggunakan ketidakpastian tipe B 

dengan tingkat kepercayaan 95%. Rumus dari penentuan ketidakpastian kalibrasi 

pH meter adalah : 

 = 
𝑠

𝑘
  atau  = 

𝑠

2
  

Presisi pada pengujian suhu juga merupakan salah satu penyumbang dari 

ketidakpastian pengujian. Hasil dari nilai ketidakpastian presisi adalah 0,0000. 

Ketidakpastian gabungan merupakan hasil gabungan dari ketidakpastian dari 

sumber-sumber penyumbang ketidakpastian. Hasil ketidakpastian gabungan 

sebesar 0.0687. Hasil dari estimasi ketidakpastian pengujian dapat dilihat pada 

Tabel 4.5  

Rumus dari estimasi ketidakpastian gabungan adalah : 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  𝐶 𝑥√(
µ𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖

𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖
)
2

+ (
µ𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖

𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖
)
2

 

Rumus dari estimasi ketidakpastian diperluas adalah : 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 𝑥 𝐾 

keterangan : 

K = 2 

Tabel 4.5 Data ketidakpastian pH 

Parameter ketidakpastian Satuan nilai (x) µ(x) µ(x)/(x) (µ(x)/(x))
2
 

pH meter - 6,87 0,0016 0,0002 0,0000 

Presisi % 0,17 0,0017 0,0100 0,0001 

∑(µ(x)/(x))
2
 0,0001 

    
µ gabungan 0,0687 

    
µ diperluas 0,1374 

    



28 
 

Hasil estimasi ketidakpastian diperluas pada pengujian suhu sebesar 

6,87±0.1374. 

4.3 Penentuan Nitrit (NO2-N) 

Penentuan nitrit (NO2-N) pada air bersih di Kantor Pusat Pengendalian 

Ekoregion Jawa menggunakan metode Spektrofotometer UV-Vis dengan panjang 

gelombang 543 nm yang didasarkan pada SNI 06-6989.9-2004. Pereaksi yang 

digunakan dalam pengujian nitrit (NO2-N) adalah larutan sulfanilamida dan 

larutan N-(1-naphthyl)-ethylene diamine dihydrochloride (NED Dihidroklorida). 

Larutan sulfanilamida berfungsi sebagai pengompleks dan larutan N-(1-naphthyl)-

ethylene diamine dihydrochloride (NED Dihidroklorida) berfungsi sebagai katalis. 

Reaksi yang terjadi dalam pengujian nitrit (NO2-N) adalah reaksi diazotasi yang  

ditunjukkan pada Gambar 4.5 dan Gambar 4.6 

 

 

Gambar 4.5 Reaksi Nitrit dengan Sulfanilamida dan HCl 

 

Gambar 4.6 Reaksi Senyawa Diazonium dengan NED dihidroklorida 

Nitrit (NO2-N) yang terdapat pada contoh uji akan bereaksi dengan larutan 

sulfanilamida membentuk senyawa intermediet azo dan senyawa intermediet akan 

bereaksi dengan N-(1-naphthyl)-ethylene diamine dihydrochloride (NED 

Dihidroklorida) membentuk senyawa azo.  
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4.3.1 Linieritas Kurva Kalibrasi 

Linieritas kurva kalibrasi diperoleh dengan membuat larutan standar nitrit 

(NO2-N) dengan konsentrasi 0,01; 0,02; 0,05; 0,1; 0,15 dan 0,2 mg/L dan dibaca 

absorbansinya dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 543 

nm. Gambar deret larutan standar dapat dilihat pada gambar 4.7,  Data hasil 

pembuatan linieritas kurva kalibrasi dapat dilihat pada pada Gambar 4.8 dan pada 

Tabel 4.6 

 

Gambar 4.7 Deret Larutan Sandar 

 

Tabel 4.6 Data Penentuan Linieritas Kurva Kalibrasi 

Larutan Standar Konsentrasi Standar (mg/L) Absorbansi 

Std-1 0,00 0,0000 

Std-2 0,01 0,0335 

Std-3 0,02 0,0670 

Std-4 0,05 0,1665 

Std-5 0,10 0,3468 

Std-6 0,15 0,5136 

Std-7 0,20 0,6833 

Slope 3,4289 

Intersep -0,0009 

Koefisien determinasi (R
2
) 0,9999 

Koefisien korelasi (r) 0,9999 
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Gambar 4.8 Kurva Kalibrasi Larutan Standar Nitrit (NO2-N) 

Hasil tersebut menunjukkan bahwa kurva kalibrasi yang dihasilkan linier 

pada rentang konsentrasi yang diuji. Nilai koefisien determinasi (R
2
) didapatkan 

hasil 0,9999 dan nilai koefisien korelasi (r) didapatkan hasil 0,9999, maka 

dinyatakan bahwa kurva standar nitrit (NO2-N) memenuhi syarat keberterimaan 

linieritas yaitu ≥ 0,9980 (AOAC) atau nilai koefisien determinasi yang baik 

adalah 0,997 atau mendekati 1 dan untuk nilai koefisien korelasi yang baik adalah 

0,995 atau mendekati 1 (Hermita, 2004). 

4.3.2 Limit of Linearity (LoL) 

Uji linieritas perlu dilakukan secara statistik menggunakan data kurva 

kalibrasi untuk membuktikkan hubungan linieritas antara konsentrasi larutan 

standar atau larutan kerja dengan respon yang diberikan oleh instrumen. Pengujian 

secara statistika dilakukan dengan mencari nilai Fhitung. .Gambar larutan standar 

0,01 mg/L untuk pengujian LOL dapat dilihat pada Gambar 4.9, gambar larutan 

standar 0,20 mg/L untuk pengujian LOL dapat dilihat pada Gambar 4.10 dan data 

hasil pembuatan Limit of Linearity (LOL) dapat dilihat pada pada  Tabel 4.7 
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Gambar 4.9 Pengujian Larutan LOL 0,01 mg/L 

 

Gambar 4.10 Pengujian Larutan LOL 0,20 mg/L 

 

Tabel 4.7 Data Penentuan Limit of Linearity 

Pengulangan 
Absorbansi Larutan 

Standar 0,01mg/L 

Absorbansi Larutan 

Standar 0,2mg/L 

1 0,0358 0,7260 

2 0,0339 0,7265 

3 0,0342 0,7292 

4 0,0352 0,7171 

5 0,0372 0,7254 

6 0,0368 0,7236 

7 0,0381 0,7216 

SD 0,0016 0,0039 

SD2 0,0000 0,0000 

F hitung 6,2803   
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Hasil pengujian menunjukkan bahwa nilai Fhitung sebesar 6,28.  Hasil dari 

nilai Fhitung tersebut kemudian dibandingkan dengan nilai Ftabel yang terdapat pada 

Tabel 2.1 dan hasil dari nilai Fhitung harus lebih kecil dari nilai Ftabel. Hasil 

pengujian Fhitung sebesar 6,28 kurang daripada nilai Ftabel yaitu sebesar 10,967. 

Disimpulkan bahwa garis yang terbentuk pada kurva kalibrasi Nitrit (NO2-N) 

merupakan garis yang linier. 

4.3.3 Limit Deteksi (LOD) dan Limit Kuantifikasi (LOQ)  

Limit deteksi (LOD) dan limit kuantifikasi (LOQ) bertujuan untuk 

mengetahui batas kosentrasi terendah yang dapat deteksi atau dibaca dan batas 

kosentrasi terendah yang dapat dikuantifikasikan (Riyanto, 2014). Penentuan 

LOD dan LOQ didapatkan dari kurva kalibrasi.  Hasil dari penentuan LOD dan 

LOQ dapat dilihat pada Tabel 4.8 

Tabel 4.8 Data Penentuan LOD dan LOQ 

Konsentrasi Standar (mg/L) Absorbansi yi sy/x LOD LOQ 

0,00 0,0000 -0,0009 

0,0029 0,0026 0,0086 

0,01 0,0335 0,0334 

0,02 0,0670 0,0677 

0,05 0,1665 0,1705 

0,10 0,3468 0,3420 

0,15 0,5136 0,5134 

0,20 0,6833 0,6849 

Hasil pengujian menunjukkan bahwa nilai limit deteksi (LOD) sebesar 

0,0026 mg/L dan nilai limit kuantifikasi sebesar 0,0086 mg/L. Disimpulkan 

bahwa instrument tidak akan bisa membedakan kadar blanko maupun analit lain 

pada konsentrasi dibawah nilai LOD yaitu 0,0026 mg/L.  Kadar analit yang 

terukur oleh metode jika hasilnya kurang dari nilai LOQ yaitu 0,0086 mg/L, maka 

menyebabkan pengukuran tidak akurat karena sinyal yang dihasilkan kurang baik.  

4.3.4 Penentuan Kadar Nitrit (NO2-N)  

Penentuan kadar nitrit (NO2-N) pada sampel air bersih dilakukan dengan 7 

kali pembacaan. Gambar sampel air bersih yang akan dianalisis dapat dilihat pada 
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Gambar 4.11, dan kadar nitrit (NO2-N) pada air bersih di Pusat Pengendalian 

Ekoregion Jawa diperoleh hasil pada Tabel 4.9 

 

Gambar 4.11 Pengujian Sampel Air Bersih 

 

Tabel 4.9 Data Penentuan Kadar Nitrit (NO2-N) 

Pengulangan Sampel Absorbansi 
Kadar  

(mg/L) 

Kadar Rata-Rata 

(mg/L) 

1 -0,0002 0,0002 

0,0002 

2 -0,0003 0,0002 

3 -0,0007 0,0001 

4 -0,0004 0,0001 

5 -0,0002 0,0002 

6 -0,0001 0,0002 

7 -0,0001 0,0002 

Hasil pengujian menunjukkan bahwa rata-rata kadar nitrit (NO2-N) pada 

sampel air bersih adalah 0,0002 mg/L. Kadar maksimum untuk parameter nitrit 

(NO2-N) pada Standar Baku Mutu air untuk keperluan hygiene sasanitasi adalah 1 

mg/L. Disimpulkan bahwa kadar nitrit (NO2-N) pada air bersih di Pusat 

Pengendalian Ekoregion Jawa memenuhi persyaratan Standar Baku Mutu air 

untuk keperluan hygiene sanitasi. 

4.3.5 Penentuan Presisi 

Presisi merupakan ukuran keterulangan metode analisis atau biasa disebut 

simpangan baku relatif (Relative Standar Deviation,RSD) (Abdul, 2014). Presisi 
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juga merupakan kedekatan hasil pengukuran yang dilakukan secara berulang 

dalam suatu kondisi yang sama. Hasil dari penentuan presisi dapat dilihat pada 

Tabel 4.10 

Tabel 4.10 Data Penentuan Presisi (%RSD) 

Pengulangan 

Sampel 

Kadar Sampel 

(mg/L) 
SD %RSD %CV HORWITZ 

1 0,0002 

0,0001 34,44 58,62 

2 0,0002 

3 0,0001 

4 0,0001 

5 0,0002 

6 0,0002 

7 0,0002 

Hasil pengujian menunjukkan bahwa nilai presisi (%RSD) sebesar 34,44%. 

Nilai presisi yang baik yaitu ≤ 2%, jika melebihi 2% maka hasil presisi tersebut 

dibandingkan dengan nilai % CV Horwitz dan hasil dari nilai %RSD harus lebih 

kecil dari nilai % CV Horwitz. Presisi hasil pengujian (%RSD) sebesar 34,44% 

lebih kecil daripada nilai % CV Horwitz sebesar 58,62% maka, dapat disimpulkan 

bahwa presisi pada pengujian dinyatakan baik karena nilai presisi (%RSD) masih 

memenuhi syarat keberterimaan. 

Hasil pengujian memiliki nilai presisi yang tidak baik dikarenakan 

beberapa faktor yaitu :  

1. Kadar sampel air bersih yang diuji lebih kecil dari batas deteksi alat (LOD) 

sehingga alat kurang dapat membaca kadar dalam sampel air bersih 

dengan tepat. 

2. Kurang telitinya analis dalam membaca skala pada saat pemipetan atau 

pada saat preparasi sampel. 

3. Nitrit (NO2-N) yang berada dalam sampel sudah teroksidasi oleh bakteri 

Nitrobakter sp. menjadi nitrat. 



35 
 

4.3.6 Penentuan Akurasi 

Akurasi atau persen perolehan kembali (Recovery) adalah kedekatan dari 

hasil kadar pengujian dengan hasil sebenarnya. Gambar pengujian spike matrik 

dapat dilihat pada Gambar 4.12 dan hasil dari penentuan akurasi dapat dilihat pada 

Tabel 4.11 

 

Gambar 4.12 Pengujian Spike Matrik 

 

Tabel 4.11 Data Penentuan Akurasi (%R) 

Pengulangan 
Kadar Sampel 

(mg/L) 

Kadar Spike 

(mg/L) 

Kadar Target 

(mg/L) 
%R 

1 0,0002 0,0988 

0,1000 98,54 

2 0,0002 0,0982 

3 0,0001 0,0995 

4 0,0001 0,0980 

5 0,0002 0,0991 

6 0,0002 0,0991 

7 0,0002 0,0983 

Hasil pengujian menunjukkan bahwa nilai akurasi (%R) sebesar 98,54%. 

Rentang keberterimaan akurasi atau perolehan kembali adalah 90-110% dari kadar 

yang sebenarnya (Harmita, 2004). Disimpulkan bahwa nilai akurasi pada 

pengujian nitrit (NO2-N) di air bersih menggunakan metode spektrofotometer UV-
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Visible memasuki rentang keberterimaan nilai akurasi dan akurasi pada pengujian 

dinyatakan baik. 

4.3.7 Penentuan Kontrol Akurasi dengan CRM 

Akurasi digunakan untuk mengetahui apakah larutan CRM yang 

digunakan memiliki nilai akurasi yang baik atau tidak. Gambar pengujian control 

akurasi dengan CRM dapat dilihat pada Gambar 4.13 dan hasil dari penentuan 

kontrol akurasi dapat dilihat pada Tabel 4.12  

 

Gambar 4.13 Pengujian CRM 

Hasil pengujian menunjukkan bahwa nilai akurasi sebesar 105,34%. 

Rentang keberterimaan akurasi adalah 90-110% dari kadar yang sebenarnya. 

Disimpulkan bahwa nilai akurasi pada pengujian CRM menggunakan metode 

spektrofotometer UV-Visible masih dinyatakan baik. Hasil bias metode dari 

pengujian akurasi sebesar 5,34%. 

Tabel 4.12 Data Kontrol Akurasi dengan CRM 

Pengulangan CRM Absorbansi Kadar(mg/L) C*fp rata-rata(mg/L) %T Bias (%) 

1 0,5035 0,1471 2,9421 

3,0549 105,34 5,34 

2 0,5214 0,1523 3,0465 

3 0,5279 0,1542 3,0844 

4 0,5258 0,1536 3,0721 

5 0,5252 0,1534 3,0686 

6 0,5309 0,1551 3,1019 

7 0,5252 0,1534 3,0686 
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4.3.8 Penentuan Ketidakpastian Nitrit (NO2-N) 

Ketidakpastian pengukuran adalah ukuran dari sebaran yang masih dapat 

dikatikan dengan hasil dari nilai terukur. Perhitungan dari ketidakpastian 

didapatkan dari sumber-sumber kesalahan yang terlibat dan digambar dalam 

bentuk diagram tulang ikan. Diagram tulang ikan dari pengujian nitrit (NO2-N) 

dapat dilihat pada Gambar 4.14 

Konsentrasi        Volume Contoh     Presisi 

Kalibrasi   Pipet Ukur 50 mL   RSD 

                    Kadar(NO2-N) 

 Pipet Ukur 1 mL   Pipet Ukur 1mL         

NED dihidroklorida   Sulfanilamida 

Gambar 4.14 Diagram Tulang Ikan Pengujian Nitrit (NO2-N) 

Gamber 4.14 merupakan identifikasi dari sumber-sumber ketidakpastian 

yang dimungkinkan dapat mempengaruhi hasil dari pengujian nitrit (NO2-N). 

Sumber ketidakpastian yang terdapat pada pengujian nitrit (NO2-N) yaitu, kurva 

kalibrasi, alat ukur yang digunakan dalam pengujian dan nilai RSD dari penentuan 

presisi.  

Ketidakpastian dari alat ukur didasarkan pada ketidakpastian tipe B 

dengan distribusi rectangular. Rumus penentuan ketidakpastian kalibrasi alat ukur 

adalah : 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =
𝑆

√3
 

Kurva kalibrasi pada pengujian nitrit (NO2-N) merupakan salah satu 

penyumbang dari ketidakpastian pengujian. Hasil dari nilai ketidakpastian kurva 

kalibrasi nitrit (NO2-N) adalah 0,0009. Rumus dari penentuan ketidakpastian 

kurva kalibrasi nitrit (NO2-N)  adalah : 

µ 𝑘𝑢𝑟𝑣𝑎 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =  
𝑆𝑦/𝑥

𝑆𝑙𝑜𝑝𝑒
 𝑥 √

1

𝑚
+
1

𝑛
+
(𝑦 𝑟𝑎𝑡𝑎 − 𝑟𝑎𝑡𝑎 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 − 𝑦 𝑟𝑎𝑡𝑎 − 𝑟𝑎𝑡𝑎 𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟)2

∑(𝑥𝑖 − 𝑥)2
 

Presisi pada pengujian nitrit (NO2-N) juga merupakan salah satu 

penyumbang dari ketidakpastian pengujian. Hasil dari nilai ketidakpastian presisi 
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adalah 0,3444. Ketidakpastian gabungan merupakan hasil gabungan dari 

ketidakpastian dari sumber-sumber penyumbang ketidakpastian. Hasil 

ketidakpastian gabungan sebesar 0.0009. Hasil dari estimasi ketidakpastian 

pengujian dapat dilihat pada Tabel 4.13. Rumus dari estimasi ketidakpastian 

diperluas adalah : 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 𝑥 𝐾 

keterangan : 

K = 2 

4.13 Data Ketidakpastian Nitrit (NO2-N) 

Parameter ketidakpastian Satuan nilai (x) µ(x) µ(x)/(x) (µ(x)/(x))
2
 

Konsentrasi mg/L 0,0002 0,0009 5,1994 27,0341 

Volume contoh mL 50 0,0558 0,0011 0,0000 

Volume sulfanilamide mL 1 0,0067 0,0067 0,0000 

Volume NED dihidroklorida mL 1 0,0067 0,0067 0,0000 

Presisi % 34.44 0,3444 0,0100 0,0001 

∑(µ(x)/(x))2 27,0343 
    

µ gabungan 0,0009 
    

µ diperluas 0,0019 
    

Hasil estimasi ketidakpastian diperluas pada pengujian nitrit (NO2-N) 

sebesar 0,0002±0,0019. 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan hasil pengujian suhu, pH, dan nitrit (NO2-N) yang telah 

dilaksanakan di Pusat Pengendlian Pembangunan Ekoregion Jawa maka dapat  

disimpulkan bahwa : 

1. Pangujian air bersih digunakan untuk mengetahui kualitas air bersih dan 

parameter yang di uji adalah suhu, pH, dan nitrit (NO2-N). Hasil kualitas 

air bersih di Kantor Pusat Pengendlian Pembangunan Ekoregion Jawa 

yaitu, rata-rata hasil pengujian suhu sebesar 27˚C, rata-rata hasil pengujian 

pH sebesar 6.87 dan rata-rata kadar hasil pengujian nitrit (NO2-N) sebesar 

0.0002 mg/L. Berdasarkan Peraturan Menteri Kesehatan Republik 

Indonesia Nomor 32 Tahun 2017 Tentang Standar Baku Mutu Kesehatan 

Lingkungan dan Persyaratan Kesehatan Air Untuk Keperluan Higiene 

Sanitasi, Kolam Renang, Solus Per Aqua, dan Pemandian Umum dapat 

disimpulkan bahwa air bersih di Kantor Pusat Pengendalian Pembangunan 

Ekoregion Jawa memenuhi persyaratan baku mutu dan dapat dimanfaatkan 

sesuai dengan peruntukannya. 

2. Hasil verifikasi metode yang didapatkan dari pengujian air bersih yaitu, 

pengujian suhu mendapatkan hasil rata-rata suhu sebesar 27±5,6924℃ dan 

nilai presisi sebesar 0,00%. Pengujian pH mendapatkan hasil rata-rata pH 

sebesar 6,87±0.1374 dan nilai presisi sebesar 0,17%, akurasi sebesar 

99,39% dan bias sebesar 0,61. Pengujian nitrit (NO2-N) mendapatkan hasil 

rata-rata kadar nitrit (NO2-N) sebesar 0,0002±0,0019 mg/L, nilai linieritas 

sebesar 0,9999, nilai LOL sebesar 6,28, nilai LOD sebesar 0,0026 mg/L, 

nilai LOQ sebesar 0,0086 mg/L, nilai presisi sebesar 34,44%, nilai % CV 

Horwitz sebesar 58,62%, nilai akurasi sebesar 98,54% dan nilai kontrol 

akurasi dengan CRM sebesar 105,34% dan nilai bias sebesar 5,34%. 
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5.2 Saran  

Saran dari pengujian yang telah dilakukan adalah untuk pengujian nitrit 

(NO2-N) sebaiknya dilakukan perbandingan metode pengujian, adanya analisis 

lebih lanjut mengenai parameter amonia dan menentukan ketertelurusuran melalui 

estimasi ketidakpastian.   
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LAMPIRAN 

Lampiran 1. Pengujian suhu 

1. Hasil penentuan presisi 

Pengulangan  Suhu Air Bersih ˚C (x) (�̅�) (x-�̅�) (x-�̅�)
2
 ∑( x-�̅�)

2
 

1 27 

27 

0,00 0,00 

0,00 

2 27 0,00 0,00 

3 27 0,00 0,00 

4 27 0,00 0,00 

5 27 0,00 0,00 

6 27 0,00 0,00 

7 27 0,00 0,00 

 

A. Simpangan baku  

𝑆𝐷 = √
∑(𝑥 − �̅�)2

𝑛 − 1
= √

0,00

7 − 1
= 0,00 

B. Presisi 

%𝑅𝑆𝐷 =  
𝑆𝐷

�̅�
𝑥 100% =

0,00

27
𝑥 100% = 0,00% 

𝑅𝑆𝐷 = 
𝑆𝐷

�̅�
=
0,00

27
= 0,00 

2. Penentuan ketidakpastian suhu 

Termometer 

          

Kalibrasi 

Suhu 

               RSD 

 

Presisi 

Parameter ketidakpastian satuan nilai (x) µ(x) µ(x)/(x) (µ(x)/(x))
2
 

Termometer ˚C 27 0,3000 0,0111 0,0111 

Presisi % 0.00 0,0000 0,0000 0,0000 

∑(µ(x)/(x))
2
 0,0111 

    
µ gabungan 2,8462 

    
µ diperluas  5,6924 

    
 

 

 



46 
 

A. Ketidakpastian kalibrasi 

Menggunakan ketidakpastian tipe B dengan tingkat kepercayaan 95%. 

Rumus ketidakpastian kalibrasi : 

 = 
𝑠

𝑘
   

Keterangan : 

s = nilai estimasi ketidakpastian dari termometer (0,6˚C) 

k = 2 

Dijawab : 

 kalibrasi = 
𝑠

𝑘
= 

0,6˚C

2
= 0,3˚C    

B. Ketidakpastian presisi 

 presisi = 
𝑅𝑆𝐷 (%)

100
= 

0.00

100
=  0,0000   

C. Ketidakapastian gabungan 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  𝐶 𝑥√(
µ𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖

𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖
)
2

+ (
µ𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖

𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖
)
2

 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  27 𝑥√(
0,3000

27
)
2

+ (
0,0000

0,0000
)
2

 

 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 = 2,8462˚C  

 

D. Ketidakpastian diperluas 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 𝑥 𝐾 

keterangan : 

K = 2 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = 2,8462 𝑥 2 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = 5,6924℃ 
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Lampiran 2. Pengujian pH 

1. Hasil penentuan presisi 

Pengulangan  Hasil Pengukuran (x)  (�̅�) x-�̅� (x-�̅�)
2
 ∑(x-�̅�)

2
 

1 6,86 

6,87 

-0,01 0,00 

0,00 

2 6,86 -0,01 0,00 

3 6,86 -0,01 0,00 

4 6,87 0,00 0,00 

5 6,88 0,01 0,00 

6 6,87 0,00 0,00 

7 6,89 0,02 0,00 

 

A. Simpangan baku  

𝑆𝐷 = √
∑(𝑥 − �̅�)2

𝑛 − 1
= √

0,00

7 − 1
= 0,01 

B. Presisi 

%𝑅𝑆𝐷 =  
𝑆𝐷

�̅�
𝑥 100% =

0,01

6,87
𝑥 100% = 0,17% 

 

2. Hasil penentuan akurasi  

Rumus akurasi pada CRM : 

𝑎𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖 (%𝑇) =  
𝑘𝑎𝑑𝑎𝑟 ℎ𝑎𝑠𝑖𝑙 𝑝𝑒𝑛𝑔𝑢𝑗𝑖𝑎𝑛

𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐶𝑅𝑀 𝑝𝐻
 𝑥 100%  

Keterangan : 

Kadar hasil pengujian = 6,93 

Kadar CRM pH   = 6,97 

𝑎𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖 =  
6.93

6.97
 𝑥 100% = 99,39% 

 

3. Hasil penentuan ketidakpstian pH 

pH meter 

          

Kalibrasi 

pH 

               RSD 

 

      Presisi 
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A. Ketidakpastian kalibrasi 

Menggunakan ketidakpastian tipe B dengan tingkat kepercayaan 95%. 

Rumus ketidakpastian kalibrasi : 

 = 
𝑠

𝑘
   

Keterangan : 

s = nilai estimasi ketidakpastian dari pH meter (0,0032) 

k = 2 

Dijawab : 

 kalibrasi = 
𝑠

𝑘
= 

0,0032

2
= 0,0016    

B. Ketidakpastian presisi 

 presisi = 
𝑅𝑆𝐷 (%)

100
= 

0.17

100
=  0,0017   

C. Ketidakapastian gabungan 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  𝐶 𝑥√(
µ𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖

𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖
)
2

+ (
µ𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖

𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖
)
2

 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  6,87 𝑥√(
0,0017 
6,87

)

2

+ (
0,0016
0,17

)

2

 

 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 = 0,0687 

 

D. Ketidakpastian diperluas 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 𝑥 𝐾 

keterangan : 

K = 2 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = 0,0687 𝑥 2 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = 0,1374 

 

  

Parameter ketidakpastian satuan nilai (x) µ(x) µ(x)/(x) (µ(x)/(x))
2
 

pH meter - 6,87 0,0016 0,0002 0,0000 

Presisi % 0,17 0,0017 0,0100 0,0001 

∑(µ(x)/(x))
2
 0,0001 

    
µ  gabungan 0,0687 

    
µ  diperluas  0,1374 
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Lampiran 3. Pengujian Nitrit (NO2-N) 

1. Larutan Baku Nitrit (NO2-N) dan Larutan Standar Nitrit (NO2-N) 

A. Pembuatan larutan baku nitrit (NO2-N) 0,5 mg/L dari larutan induk nitrit (NO2-N) 

1000 mg/L  

C1 x V1 = C2 x V2 

1000 mg/L x V1 = 0,5 mg/L x 1000 mL 

𝑉1 = 
0,5 mg/L 𝑥 1000 𝑚𝐿

1000 mg/L
  

𝑉1 = 0,5 mL 

B. Pembuatan larutan standar nitrit (NO2-N) 

1) Larutan standar nitrit (NO2-N) 0 mg/L 

C1 x V1 = C2 x V2 

0.5 mg/L x V1 = 0 mg/L x 50 mL 

𝑉1 =  
0 mg/L 𝑥 50 𝑚𝐿

0,5 mg/L 
  

𝑉1 = 0 mL 

2) Larutan standar nitrit (NO2-N) 0,01 mg/L 

C1 x V1 = C2 x V2 

0,5 mg/L x V1 = 0,01 mg/L x 50 mL 

𝑉1 =  
0,01 mg/L 𝑥 50 𝑚𝐿

0,5 mg/L 
  

𝑉1 = 1 mL 

3) Larutan standar nitrit (NO2-N) 0,02 mg/L 

C1 x V1 = C2 x V2 

0,5 mg/L x V1 = 0,02 mg/L x 50 mL 

𝑉1 =  
0,02 mg/L 𝑥 50 𝑚𝐿

0,5 mg/L 
  

𝑉1 = 2 mL 

4) Larutan standar nitrit (NO2-N)  0,05 mg/L 

C1 x V1 = C2 x V2 

0,5 mg/L x V1 = 0,05 mg/L x 50 mL 

𝑉1 =  
0,05 mg/L 𝑥 50 𝑚𝐿

0,5 mg/L 
  

𝑉1 = 5 mL 
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5) Larutan standar nitrit (NO2-N)  0,1 mg/L 

C1 x V1 = C2 x V2 

0,5 mg/L x V1 = 0,1 mg/L x 50 mL 

𝑉1 =  
0,1 mg/L 𝑥 50 𝑚𝐿

0,5 mg/L 
  

𝑉1 = 10 mL 

6) Larutan standar nitrit (NO2-N)  0,15 mg/L 

C1 x V1 = C2 x V2 

0,5 mg/L x V1 = 0,15 mg/L x 50 mL 

𝑉1 =  
0,15 mg/L 𝑥 50 𝑚𝐿

0,5 mg/L 
  

𝑉1 = 15 mL 

7) Larutan standar nitrit (NO2-N)  0,20 mg/L 

C1 x V1 = C2 x V2 

0,5 mg/L x V1 = 0,20 mg/L x 50 mL 

𝑉1 =  
0,20 mg/L 𝑥 50 𝑚𝐿

0,5 mg/L 
  

𝑉1 = 20 mL 

 

2. Pembuatan Kurva Kalibrasi 

A. Deret larutan standar nitrit (NO2-N) 

Larutan Standar Konsentrasi Standar (mg/L) Absorbansi 

Std-1 0,00 0,0000 

Std-2 0,01 0,0335 

Std-3 0,02 0,0670 

Std-4 0,05 0,1665 

Std-5 0,10 0,3468 

Std-6 0,15 0,5136 

Std-7 0,20 0,6833 

 

  



51 
 

B. Kurva kalibrasi larutan standar nitrit (NO2-N) 

 

 
Diketahui : 

Slope                : 3,4289 

Intersep               : -0,0009 

Koefisien determinasi (R
2
) : 0,9999 

Koefisien korelasi (r)           : 0,9999 

 

3. Penentuan LoL 

Pengulangan 
Absorbansi Larutan 

Standar 0,01mg/L 

Absorbansi Larutan 

Standar 0,2mg/L 

1 0,0358 0,7260 

2 0,0339 0,7265 

3 0,0342 0,7292 

4 0,0352 0,7171 

5 0,0372 0,7254 

6 0,0368 07236 

7 0,0381 0,7216 

SD 0,0016 0,0039 

SD2 0,0000 0,0000 

 

Rumus dari uji F : 

Fhitung = 
𝑆𝑑1
2

𝑆𝑑2
2  

Catatan : bahwa sd1 > sd2 

Keteranagn : 

Fhitung = hasil uji F berdasarkan perhitungan  

Sd1 = simpangan baku yang memiliki nilai lebih besar 

Sd2 = simpangan baku yang memiliki nilai lebih kecil 

y = 3,4289x - 0,0009 
R² = 0,9999 

-0.2000

0.0000

0.2000

0.4000

0.6000

0.8000

0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25

A
b

so
rb

an
si

 

Konsentrasi (mg/L) 

Kurva Kalibrasi Nitrit NO2-N 
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Fhitung = 
0.0000

0.0000
= 6,28  

 

Nilai Ftabel untuk α = 0,01 (LP KLH 2010) sebagai berikut : 

Mendapatkan nilai kritis dari tabel F dengan cara mencari derajat kebebasan 

untuk kedua simpangan baku sd1 dan sd2 yang didasarkan pada : 

df1 = n1-1 

df2 = n2-1 

Derajat kebebasan df1 = df2 = 5 dan tingkat kepercayaan 99% α = 0,01 maka 

diperoleh tabel Ftabel = F(0,01;5;5) = 10,967  

 

4. Penentuan LOD dan LOQ 

Konsentrasi Standar (mg/L) y yi y-yi (y-yi)
2
 Σ (y-yi)

2
 

0,00 0,0000 -0,0009 0,0009 0,0000 

0,0000 

0,01 0,0335 0,0334 0,0001 0,0000 

0,02 0,0670 0,0677 -0,0007 0,0000 

0,05 0,1665 0,1705 -0,0040 0,0000 

0,10 0,3468 0,3420 0,0048 0,0000 

0,15 0,5136 0,5134 0,0002 0,0000 

0,20 0,6833 0,6849 -0,0016 0,0000 
 

df2/df1 3 4 5 6 7 8 9 10 12 15 20 30 INF 

3 29,457 28,710 28,237 27,911 27,672 27,489 27,345 27,229 27,052 26,872 26,690 26,505 26,125 

4 16,694 15,977 15,522 15,207 14,976 14,799 14,659 14,546 14,374 14,198 14,020 13,838 13,463 

5 12,060 11,392 10,967 10,672 10,456 10,289 10,158 10,051 9,888 9,722 9,553 9,379 9,020 

6 9,780 9,148 8,746 8,466 8,260 8,102 7,976 7,874 7,718 7,559 7,396 7,229 6,880 

7 8,451 7,847 7,460 7,191 6,993 6,840 6,719 6,620 6,469 6,314 6,155 5,992 5,650 

8 7,591 7,006 6,632 6,371 6,178 6,029 5,911 5,814 5,667 5,515 5,359 5,198 4,859 

9 6,992 6,422 6,057 5,802 5,613 5,467 5,351 5,257 5,111 4,962 4,808 4,649 4,311 

10 6,552 5,994 5,636 5,386 5,200 5,057 4,942 4,849 4,706 4,558 4,405 4,247 3,909 

11 6,217 5,668 5,316 5,069 4,886 4,744 4,632 4,539 4,397 4,251 4,099 3,941 3,602 

12 5,953 5,412 5,064 4,821 4,640 4,499 4,388 4,296 4,155 4,010 3,858 3,701 3,361 

15 5,417 4,893 4,556 4,318 4,142 4,004 3,895 3,805 3,666 3,522 3,372 3,214 2,868 

20 4,938 4,431 4,103 3,871 3,699 3,564 3,457 3,368 3,231 3,088 2,938 2,778 2,421 

30 4,510 4,018 3,699 3,473 3,304 3,173 3,067 2,979 2,843 2,700 2,549 2,386 2,006 

F 3,782 3,319 3,017 2,802 2,639 2,511 2,407 2,321 2,185 2,039 1,878 1,696 1,000 
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𝑆𝑦

𝑥
= √

∑(𝑦 − 𝑦𝑖)2

𝑛 − 2
= √

0,0000

7 − 2
= 0,0029𝑚𝑔/𝐿 

𝐿𝑂𝐷 =
3 𝑥 𝑆𝑦/𝑥

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
=  
3 𝑥 0,0029𝑚𝑔/𝐿

3,4289
= 0,0026𝑚𝑔/𝐿 

𝐿𝑂𝑄 =
10 𝑥 𝑆𝑦/𝑥

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
=  
10 𝑥 0,0029𝑚𝑔/𝐿

3,4289
= 0,0086𝑚𝑔/𝐿 

 

5. Penentuan kadar blanko, kadar nitrit (NO2-N) dalam sampel dan kadar spike matriks 

Keterangan Pengulangan Absorbansi 

Blanko 1 0,0000 

Sampel 

1 -0,0002 

2 -0,0003 

3 -0,0007 

4 -0,0004 

5 -0,0002 

6 -0,0001 

7 -0,0001 

Spike Matriks 

1 0,3379 

2 0,3358 

3 0,3404 

4 0,3352 

5 0,3388 

6 0,3389 

7 0,3362 

 

Rumus penentuan kadar : 

y = ax + b 

𝑥 =  
𝑦 − 𝑏

𝑎
 

Keterangan : 

y = absorbansi sampel 

a = slope (3,4289) 

x = konsentrasi atau kadar sampel (mg/L) 

b = intersep (-0,0009) 

 

A. Penentuan kadar blanko 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,0000−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0.0003𝑚𝑔/𝐿  
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B. Penentuan kadar nitrit (NO2-N) dalam sampel 

1) Pengulangan ke-1 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
(−0,0002)−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0002𝑚𝑔/𝐿 

2) Pengulangan ke-2     

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
(−0,0003)−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0002𝑚𝑔/𝐿  

3) Pengulangan ke-3 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
(−0,0007)−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0001𝑚𝑔/𝐿  

4) Pengulangan ke-4 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
(−0,0004)−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0001𝑚𝑔/𝐿  

5) Pengulangan ke-5 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
(−0,0002)−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0.0002𝑚𝑔/𝐿  

6) Pengulangan ke-6 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
(−0,0001)−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0.0002𝑚𝑔/𝐿  

7) Pengulangan ke-7 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
(−0,0001)−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0002𝑚𝑔/𝐿  

 

C. Penentuan kadar spike matriks 

1) Pengulangan ke-1 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,3379−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0988𝑚𝑔/𝐿  

2) Pengulangan ke-2     
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𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,3358−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0982𝑚𝑔/𝐿  

3) Pengulangan ke-3 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,3404−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0995𝑚𝑔/𝐿  

4) Pengulangan ke-4 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,3352−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0980𝑚𝑔/𝐿  

5) Pengulangan ke-5 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,3388−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0991𝑚𝑔/𝐿  

6) Pengulangan ke-6 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,3389−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0991 𝑚𝑔/𝐿  

7) Pengulangan ke-7 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,3362−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,0983 𝑚𝑔/𝐿  

 

6. Penentuan presisi (%RSD) 

Pengulangan Sampel X Xbar (X-Xbar) (X-Xbar)
2
 Σ (X-Xbar)

2
 

1 0,0002 

0,0002 

0,0000 0,0000 

0,0000 

2 0,0002 0,0000 0,0000 

3 0,0001 -0,0001 0,0000 

4 0,0001 0,0000 0,0000 

5 0,0002 0,0000 0,0000 

6 0,0002 0,0001 0,0000 

7 0,0002 0,0001 0,0000 
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𝑆𝐷 = √
∑(𝑥 − �̅�)2

𝑛 − 1
= √

0,0000𝑚𝑔/𝐿

7 − 1
= 0,0001𝑚𝑔/𝐿 

%𝑅𝑆𝐷 =  
𝑆𝐷

�̅�
𝑥 100% =

0,0001𝑚𝑔/𝐿

0,0002𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 34,44% 

%𝐶𝑉 𝐻𝑜𝑟𝑤𝑖𝑡𝑧 =  2(1−0,5 log𝐶) = 2(1−0,5 log  0.0002) = 58,62%  

 

7. Penentuan akurasi (%R) 

Keterangan Pengulangan Absorbansi Kadar Rata-Rata 

Blanko 1 0,0000 0,0003 0,0003 

Sampel 

1 -0,0002 0,0002 

0,0002 

2 -0,0003 0,0002 

3 -0,0007 0,0001 

4 -0,0004 0,0001 

5 -0,0002 0,0002 

6 -0,0001 0,0002 

7 -0,0001 0,0002 

Spike Matriks 

1 0,3379 0,0988 

0,0987 

2 0,3358 0,0982 

3 0,3404 0,0995 

4 0,3352 0,0980 

5 0,3388 0,0991 

6 0,3389 0,0991 

7 0,3362 0,0983 

 

Rumus penentuan akurasi : 

%𝑅 =
(𝐸 − 𝐹)𝑥 100%

𝐺
 

𝐺 𝑎𝑡𝑎𝑢 𝐶 𝑡𝑎𝑟𝑔𝑒𝑡 =
𝑦 𝑥 𝑧

𝑣
 

 

Keterangan : 

E = Kadar spike (mg/L) 

F = Kadar non spik atau sampel (mg/L) 

G = Kadar standar yang ditambahkan atau target value (mg/L) 

y  = Volume larutan baku yang ditambahkan (mL) 

z  = Kadar larutan baku (mg/L) 

v  = Volume akhir contoh uji yang di spike (mL) 

 

 

A. Penentuan G atau kadar target 
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𝐺 𝑎𝑡𝑎𝑢 𝐶 𝑡𝑎𝑟𝑔𝑒𝑡 =
𝑦 𝑥 𝑧

𝑣
=  
10𝑚𝐿 𝑥

0,5𝑚𝑔
𝐿

50𝑚𝐿
=
0,1𝑚𝑔

𝐿
 

 

B. Penentuan akurasi 

Rumus penentuan akurasi : 

%𝑅 =
(𝐸 − 𝐹)𝑥 100%

𝐺
 

 

1) Pengulangan ke-1 

%𝑅 =
(0,0988−0,0002)𝑥 100%

0,1𝑚𝑔/𝐿
= 98,60%  

2) Pengulangan ke-2 

%𝑅 =
(0,0982−0,0002)𝑥 100%

0,1𝑚𝑔/𝐿
= 98,02%  

3) Pengulangan ke-3 

%𝑅 =
(0,0995−0,0001)𝑥 100%

0,1𝑚𝑔/𝐿
= 99,48%  

4) Pengulangan ke-4 

%𝑅 =
(0,0980−0,0001)𝑥 100%

0,1𝑚𝑔/𝐿
= 97,87%  

5) Pengulangan ke-5 

%𝑅 =
(0,0991−0,0002)𝑥 100%

0,1𝑚𝑔/𝐿
= 98,87%  

6) Pengulangan ke-6 

%𝑅 =
(0,0991−0,0002)𝑥 100%

0,1𝑚𝑔/𝐿
= 98,87%  

7) Pengulangan ke-7 

%𝑅 =
(0,0983−0,0002)𝑥 100%

0,1𝑚𝑔/𝐿
= 98,08%  

Rata-rata hasil presisi sampel adalah 98,54% 

 

8. Kontrol akurasi menggunakan CRM 

Pengulangan CRM Absorbansi 

1 0,5035 

2 0,5214 

3 0,5279 

4 0,5258 

5 0,5252 

6 0,5309 

7 0,5252 

a. Penentuan kadar CRM 

Rumus penentuan kadar CRM : 

y = ax + b 



58 
 

𝑥 =  
𝑦 − 𝑏

𝑎
 

Keterangan : 

y = absorbansi CRM 

a = slope (3,4289) 

x = konsentrasi atau kadar sampel (mg/L) 

b = intersep (-0,0009) 

1) Pengulangan ke-1     

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,5035−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,1471 𝑚𝑔/𝐿  

2) Pengulangan ke-2 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,5214−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,1523 𝑚𝑔/𝐿  

3) Pengulangan ke-3 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,5279−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,1542 𝑚𝑔/𝐿  

4) Pengulangan ke-4 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,5258−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,1536 𝑚𝑔/𝐿  

5) Pengulangan ke-5 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,5252−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,1534 𝑚𝑔/𝐿  

6) Pengulangan ke-6 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,5309−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,1551 𝑚𝑔/𝐿  

7) Pengulangan ke-7 

𝑥 =  
𝑦−𝑏

𝑎
  

𝑥 =  
0,5252−(−0,0009)

3,4289
  

𝑥 = 0,1534 𝑚𝑔/𝐿  

b. Kadar CRM dikali faktor pengenceran 

Fakor pengenceran CRM : 
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𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑝𝑒𝑛𝑔𝑒𝑛𝑐𝑒𝑟𝑎𝑛 =  
𝐿𝑎𝑏𝑢 𝑦𝑎𝑛𝑔 𝑑𝑖𝑔𝑢𝑛𝑎𝑘𝑎𝑛

𝐿𝑎𝑟𝑢𝑡𝑎𝑛 𝐶𝑅𝑀 𝑦𝑎𝑛𝑔 𝑑𝑖𝑝𝑖𝑝𝑒𝑡
=
50 𝑚𝐿

2,5𝑚𝐿
=   20   

1) Pengulangan ke-1 

Rumus : 

Kadar x factor pengenceran 

0,1471 mg/L x 20 = 2,9421 mg/L 

2) Pengulangan ke-1 

Rumus : 

Kadar x factor pengenceran 

0,1523 mg/L x 20 = 3,0465 mg/L 

3) Pengulangan ke-1 

Rumus : 

Kadar x factor pengenceran 

0,1542 mg/L x 20 = 3,0844 mg/L 

4) Pengulangan ke-1 

Rumus : 

Kadar x factor pengenceran 

0,1536 mg/L x 20 = 3,0721 mg/L 

5) Pengulangan ke-1 

Rumus : 

Kadar x factor pengenceran 

0,1534 mg/L x 20 = 3,0686 mg/L 

6) Pengulangan ke-1 

Rumus : 

Kadar x factor pengenceran 

0,1551 mg/L x 20 = 3,1019 mg/L 

7) Pengulangan ke-1 

Rumus : 

Kadar x factor pengenceran 

0,1534 mg/L x 20 = 3,0686 mg/L 

Rata-rata kadar CRM = 3,0549 mg/L 
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c. Nilai Akurasi dari CRM 

Rumus akurasi pada CRM : 

𝑎𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖 (%𝑇) =  
𝑘𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐶𝑅𝑀 ℎ𝑎𝑠𝑖𝑙 𝑝𝑒𝑛𝑔𝑢𝑗𝑖𝑎𝑛 (

𝑚𝑔

𝐿
)

𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐶𝑅𝑀 𝑠𝑒𝑏𝑒𝑛𝑎𝑟𝑛𝑦𝑎 (
𝑚𝑔

𝐿
)
 𝑥 100%  

Keterangan : 

Kadar CRM hasil pengujian (mg/L)  = 3,0549 mg/L 

Kadar CRM sebenarnya (mg/L)   = 2,90 mg/L 

𝑎𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖 =  
3,0549 (

𝑚𝑔
𝐿
)

2,90(
𝑚𝑔
𝐿
)
 𝑥 100% = 105,34% 

9. Penentuan % Bias 

Rumus : 

𝐵𝑖𝑎𝑠 =  
�̅�  − µ 

µ
𝑥 100% 

Keterangan : 

�̅�  = rata-rata kadar terukur (3,0549 mg/L) 

µ   = nilai CRM (2,90 mg/L) 

𝐵𝑖𝑎𝑠 =  
�̅�  − µ 

µ
=  𝐵𝑖𝑎𝑠 =  

3,0549 mg/L − 2,90 mg/L 

2,90 mg/L
𝑥 100% = 5,34% 

 

10. Hasil penentuan ketidakpastian nitrit (NO2-N) 

Konsentrasi        Volume Contoh     Presisi 

Kalibrasi   Pipet Ukur 50 mL   RSD 

                    Kadar(NO2-N) 

 Pipet Ukur 1 mL   Pipet Ukur 1mL         

NED dihidroklorida   Sulfanilamida 

Konsentrasi Standar (mg/L) y yi y-yi (y-yi)
2
 Σ (y-yi)

2
 

0,00 0,0000 -0,0009 0,0009 0,0000 

0,0000 

0,01 0,0335 0,0334 0,0001 0,0000 

0,02 0,0670 0,0677 -0,0007 0,0000 

0,05 0,1665 0,1705 -0,0040 0,0000 

0,10 0,3468 0,3420 0,0048 0,0000 

0,15 0,5136 0,5134 0,0002 0,0000 

0,20 0,6833 0,6849 -0,0016 0,0000 

sy/x 0,0029 

    Slope 3,4289 

    



61 
 

 

Xi Xbar (xi-xbar)
2
 ∑(xi-xbar)

2
 (xsampel-(∑(xi-xbar)

2
))

2
 

0,00 

0,0757 

0,0057 

0,0354 0,0013 

0,01 0,0043 

0,02 0,0031 

0,05 0,0007 

0,10 0,0006 

0,15 0,0055 

0,20 0,0154 

 

Parameter ketidakpastian satuan nilai (x) µ(x) µ(x)/(x) (µ(x)/(x))
2
 

Konsentrasi mg/L 0,0002 0,0009 5,1994 27,0341 

Volume sampel mL 50 0,0558 0,0011 0,0000 

Volume sulfanilamide mL 1 0,0067 0,0067 0,0000 

Volume NED dihidroklorida mL 1 0,0067 0,0067 0,0000 

Presisi % 34,44 0,3444 0,0100 0,0001 

∑(µ(x)/(x))
2
 27,0343 

    µ gabungan 0,0009 

    µ  diperluas 0,0019 

     

A. Ketidakpastian kalibrasi 

Rumus ketidakpastian kalibrasi : 

µ 𝑘𝑢𝑟𝑣𝑎 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =  
𝑆𝑦/𝑥

𝑆𝑙𝑜𝑝𝑒
 𝑥 √

1

𝑚
+
1

𝑛
+
(𝑦 𝑟𝑎𝑡𝑎 − 𝑟𝑎𝑡𝑎 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 − 𝑦 𝑟𝑎𝑡𝑎 − 𝑟𝑎𝑡𝑎 𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟)2

∑(𝑥𝑖 − 𝑥)2
 

Keterangan : 

m = jumlah pengulangan 

n = jumlah data kalibrasi 

µ 𝑘𝑢𝑟𝑣𝑎 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =  
0.0029

3.4289
 𝑥 √

1

1
+
1

7
+
(0,0002 𝑚𝑔/𝐿 − 0.0354)2

0.0354
 

µ 𝑘𝑢𝑟𝑣𝑎 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 = 0,0009 

 

B. Ketidakpastian Volume Sampel  

Pipet ukur 50±0,02mL 

a. Faktor kalibrasi 

Menggunakan distribusi rectangular 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =
𝑆

√3
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µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =
0,02

√3
 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 = 0,0115𝑚𝐿 

 

b. Faktor muai 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 =
𝑉 𝑥 𝛽 𝑥 ∆𝑇

√3
 

Keterangan : 

V = volume alat ukur (pipet ukur) 

∆𝑇  = perbedaan temperature 

𝛽 = ketetapan (0.00021/℃) 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 =
50 𝑚𝐿 𝑥

0,00021
℃

𝑥 (29 − 20℃)

√3
 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 = 0,0546 mL 

 

c. Ketidakpastian gabungan pipet ukur 50 mL 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  √(µ 𝑓𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖)2 + (µ 𝑓𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑚𝑢𝑎𝑖)2 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  √(0,0115 𝑚𝐿)2 + (0,0546 𝑚𝐿)2 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 = 0,0558 mL 

 

C. Ketidakpastian Sulfanilamida  

Pipet ukur 1±0,006mL 

a. Faktor kalibrasi 

Menggunakan distribusi rectangular 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =
𝑆

√3
 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =
0,006

√3
 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 = 0,0035𝑚𝐿 

 

b. Faktor muai 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 =
𝑉 𝑥 𝛽 𝑥 ∆𝑇

√3
 

Keterangan : 

V = volume alat ukur (pipet ukur) 

∆𝑇  = perbedaan temperature 

𝛽 = ketetapan (0.00021/℃) 

 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 =
1 𝑚𝐿 𝑥

0,00021
℃ 𝑥 (29 − 20℃)

√3
 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 = 0,0011 𝑚𝐿 
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c. Ketidakpastian gabungan pipet ukur 1 mL 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  √(µ 𝑓𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖)2 + (µ 𝑓𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑚𝑢𝑎𝑖)2 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  √(0,0035)2 + (0,0011)2 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 = 0,0067 𝑚𝐿 

 

D. Ketidakpastian NED dihidroklorida  

Pipet ukur 1±0,006mL 

a. Faktor kalibrasi 

Menggunakan distribusi rectangular 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =
𝑆

√3
 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 =
0,006

√3
 

µ 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖 = 0,0035𝑚𝐿 

 

b. Faktor muai 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 =
𝑉 𝑥 𝛽 𝑥 ∆𝑇

√3
 

Keterangan : 

V = volume alat ukur (pipet ukur) 

∆𝑇  = perbedaan temperature 

𝛽 = ketetapan (0.00021/℃) 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 =
1 𝑚𝐿 𝑥

0,00021
℃ 𝑥 (29 − 20℃)

√3
 

µ 𝑚𝑢𝑎𝑖 = 0,0011 𝑚𝐿 

 

c. Ketidakpastian gabungan pipet ukur 1 mL 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  √(µ 𝑓𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑘𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑠𝑖)2 + (µ 𝑓𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑚𝑢𝑎𝑖)2 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  √(0,0035)2 + (0,0011)2 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 = 0,0067 𝑚𝐿 

 

E. Ketidakpastian presisi 

 presisi = 
𝑅𝑆𝐷 (%)

100
= 

34,44

100
=  0,3444   

 

F. Ketidakapastian gabungan 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  𝐶 𝑥√(
µ 𝐶 𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟

𝐶 𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟
)
2

+ (
µ 𝑉 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙

𝑉 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙
)
2

+ (
µ 𝑉 𝑆𝑢𝑙𝑓𝑎𝑛𝑖𝑙𝑎𝑚𝑖𝑑𝑎

𝑉 𝑆𝑢𝑙𝑓𝑎𝑛𝑖𝑙𝑎𝑚𝑖𝑑𝑎
)
2

+(
µ 𝑉𝑁𝐸𝐷 𝑑𝑖ℎ𝑖𝑑𝑟𝑜𝑘𝑙𝑜𝑟𝑖𝑑𝑎

𝑉 𝑁𝐸𝐷𝑑𝑖ℎ𝑖𝑑𝑟𝑜𝑘𝑙𝑜𝑟𝑖𝑑𝑎
)
2

+ (
µ𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖

𝑝𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖
)
2

 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 =  0.0002 𝑥√(
0,0009 

0,0002
)
2

+ (
0,0558

50
)
2

+ (
0,0067

1
)
2

+ (
0,0067

1
)
2

+ (
0,3444

34,44
)
2

 

µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 = 0,0009  
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G. Ketidakpastian diperluas 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = µ 𝑔𝑎𝑏𝑢𝑛𝑔𝑎𝑛 𝑥 𝐾 

keterangan : 

K = 2 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = 0,0009 𝑥 2 

µ 𝑑𝑖𝑝𝑒𝑟𝑙𝑢𝑎𝑠 = 0.0019 

 

  



65 
 

Lampiran 4. Sertifikat Kalibrasi Termometer  
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Lampiran 5. Sertifikat Kalibrasi pH Meter 
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Lampiran 4. Sertifikat CRM pH 

 



70 
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Lampiran 8. Sertifikat CRM Nitrit (NO2-N) 
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