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VERIFIKASI METODE PENGUJIAN SULFIDA (S*) DALAM AIR
LIMBAH SECARA IODOMETRI DI DINAS LINKUNGAN HIDUP
KABUPATEN SUKOHARJO

Karmia Firanti Azie

Program Studi DIl Analisis Kimia FMIPA Universitas Islam Indonesia
JI.Kaliurang Km14,5 Yogyakarta
Email: 19231073@students.uii.ac.id

INTISARI

Telah dilakukan verifikasi metode pengujian sulfida (S*) dalam air limbah
secara iodometri yang mengacu pada SNI 6989.75:2009 di Dinas Lingkungan
Hidup Kabupaten Sukoharjo. Parameter verifikasi yang digunakan yaitu presisi,
akurasi, dan estimasi ketidakpastian pengukuran. Metode titrasi yang digunakan
untuk penentuan sulfida adalah titrasi iodometri menggunakan larutan natrium
tiosulfat (Na2S203). Berdasarkan hasil pengujian diperoleh nilai kadar sulfida dari
metode iodometri sebesar 1,7595 mgS*/L menurut SNI 6989.75:2009 hasil
pengujian kadar sulfida pada air limbah sudah memenuhi syarat keberterimaan yang
mana syarat dari penggunaan metode ini untuk menentukan total sulfida dalam air
limbah yang memiliki kadar di atas 1,0 mg/L. Parameter presisi diperoleh nilai
%RSD sebesar 7,98% metode pengujian memiliki presisi yang baik karena hasil
yang diperoleh <10% dan memenuhi syarat keberterimaan dengan nilai 2/3 CV
Horwitz sebesar 9,80%. Parameter akurasi diperoleh %recovery sebesar 87,97%
dengan syarat keberterimaan sebesar 85% - 115%. Nilai estimasi ketidakpastian
gabungan diperoleh sebesar 0,0048 mg/L dan ketidakpastian diperluas sebesar
0,0095 mg/L. Jadi, dapat diperoleh hasil nilai ketidakpastian kadar sulfida (S%)
yaitu 1,7594 + 0,0097 mg/L. Syarat keberterimaan ketidakpastian sebesar 0,5278
mg/L, hasil ini telah memenuhi syarat keberterimaan ketidakpastian. Hal ini dapat
disimpulkan bahwa data yang diperoleh telah memenuhi kesesuaian dengan SNI
6989.75:2009 atau data telah terverifikasi sehingga dapat digunakan dalam
pengujian rutin di Laboratorium Dinas Lingkungan Hidup Kabupaten Sukoharjo.

Kata kunci: verifikasi metode, sulfida, iodometri
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Air merupakan kebutuhan pokok bagi makhluk hidup dan tidak dapat
melangsungkan hidupnya tanpa tersedianya air. Pemanfaatan dan pemakaian air
yang tidak baik dapat menjadikan menurunnya kualitas air sehingga menghasilkan
air limbah. Air limbah yang dihasilkan dari aktifitas manusia antara lain berupa
limbah domestik yang dihasilkan dari segala aktifitas rumah tangga dan limbah
industri yang dihasilkan dari aktifitas industri. Pencemaran air merupakan masalah
yang sangat serius, tidak hanya pencemaran dari perkembangan industri, tetapi
limbah domestik pun menjadi masalah besar ketika tidak diperhatikan
penanganannya (Januar dan Arif, 2010).

Sulfida adalah jenis umum senyawa organosulfur yang mudah dikenal karena
bau dan toksisitasnya yang tinggi. Bahkan pada konsentrasi rendah, sulfida dapat
menyebabkan tekanan, sementara pada tingkat konsentrasi yang lebih tinggi sulfida
dapat mengakibatkan hilangnya kesadaran, kerusakan otak permanen atau bahkan
kematian. Pada lingkungan perairan, sulfida dapat dilepaskan melalui degradasi
anaerobik bahan organik dan pengurangan sulfat karena bakteri respirasi anaerobik.
Sulfida sering digunakan dalam aliran limbah industri untuk meminimalkan
pengangkutan beberapa logam beracun, seperti merkuri, dan masuk ke lingkungan
melalui reaksi presipitasi. Konsentrasi sulfida dalam air dan larutan air limbah
ditentukan secara analitis sebagai total sulfida, atau sebagai konsentrasi sulfida
reaktif (Ertek dkk, 2012). Oleh karena itu, perlu dilakukan pengujian terhadap
kandungan sulfida pada air limbah untuk mencegah pencemaran lingkungan.

Pengujian ini bertujuan untuk menentukan kadar sulfida dalam air limbah
secara iodometri menggunakan acuan SNI 6989.75:2009. Titrasi secara umum
dibagi menjadi beberapa jenis metode, salah satunya adalah titrasi iodometri.
lodometri adalah titrasi redoks yang melibatkan titrasi iodin yang diproduksi dalam
reaksi dengan larutan standar natrium tiosulfat. Proses titrasi iodometri ini

menggunakan natrium tiosulfat (Na2S203). Natrium tiosulfat ini dikenal sebagai zat



pereduksi untuk titrasi iodin dan juga digunakan sebagai indikator karena
kemampuan penyerapan iodin yang tinggi. Proses ini dilakukan untuk mengetahui
konsentrasi oksidator dalam larutan yang diuji (Meyiwa, 2020). Metode titrasi
iodometri ini digunakan untuk penentuan total sulfida dalam air dan air limbah
untuk kadar sulfida di atas 1,0 mg/L, alasannya karena iodin mengoksidasi sulfida
dalam larutan asam, titrasi berdasarkan reaksi ini adalah metode yang akurat untuk
menentukan sulfida pada kadar di atas 1,0 mg/L jika tidak ada gangguan dan jika
kehilangan sulfida dapat dihindari.

Verifikasi dilakukan bertujuan untuk memastikan, membuktikan, dan
mengevaluasi kesesuaian metode uji yang digunakan agar dapat diterapkan pada
pengujian rutin dalam laboratorium. Parameter verifikasi pada penentuan sulfida
untuk air limbah yaitu presisi (ketelitian) digunakan untuk menunjukkan tingkat
reliabilitas dari data yang diperoleh. Hal ini dapat dilihat dari standar deviasi yang
diperoleh dari hasil pengukuran dengan nilai yang sebenarnya. Akurasi (ketepatan)
akan menunjukkan kedekatan antara nilai hasil pengukuran dengan nilai

sebenarnya, dan estimasi ketidakpastian pengukuran (Harmita, 2014).

1.2.  Rumusan Masalah
Rumusan masalah dari penelitian ini adalah:

1.  Berapa kesesuaian kadar sulfida pada air limbah berdasarkan SNI
6989.75:2009?

2. Bagaimana kesesuaian hasil verifikasi metode penentuan kadar sulfida pada
air limbah secara iodometri dengan parameter nilai presisi, akurasi, dan
estimasi ketidakpastian pengukuran berdasarkan SNI 6989.75:2009?

1.3.  Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah:

1. Mengetahui kesesuaian hasil kadar sulfida pada air limbah berdasarkan SNI
6989.75:2009.

2. Mengetahui kesesuaian hasil verifikasi metode penentuan kadar sulfida pada
air limbah dengan parameter presisi, akurasi, dan estimasi ketidakpastian
pengukuran berdasarkan SNI 6989.75:2009



1.4. Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah:

1. Bagi peneliti, dapat menambah wawasan dan ilmu pengetahuan mengenai
pengujian sulfida pada air limbah

2. Bagi instansi, diharapkan dapat menjamin bahwa prosedur yang digunakan
valid sehingga dapat memberikan bukti yang objektif serta dapat digunakan
sebagai pengujian secara rutin di DLH Kabupaten Sukoharjo.

3. Bagi masyarakat, dapat memberikan informasi pada masyarakat agar lebih
memperhatikan lingkungan sekitar dengan mengetahui kualitas air yang dapat

saja tercemar oleh limbah cair.



BAB |1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Profil singkat DLH Kabupaten Sukoharjo Provinsi Jawa Tengah

Dinas Lingkungan Hidup (DLH) yang dahulunya bernama badan lingkungan
hidup (BLH) didirikan pada tahun 2008 dan pada tahun 2017 berganti nama
menjadi Dinas Lingkungan Hidup (DLH). Dinas Lingkungan Hidup Kabupaten
Sukoharjo dibentuk berdasarkan peraturan Daerah Kabupaten Sukoharjo Nomor 12
Tahun 2016 tentang pembentukan dan susunan perangkat Daerah dan Peratutan
Bupati Kabupaten Sukoharjo Nomor 50 Tahun 2016 tentang kedudukan, susunan
organisasi, tugas, dan fungsi serta tata kerja Dinas Daerah Kabupaten
Sukoharjo.adapun tugas dari perangkat daerah Dinas Lingkungan Hidup adalah
untuk membantu Bupati dalam menjalankan tugas dalam penyusunan dan
pelaksanaan kebijakan daerah dibidang lingkungan hidup. Dinas Lingkungan
Hidup beralamatkan di JI. Tentara Pelajar, Jombor, Bendosari, Kabupaten
Sukoharjo, Jawa Tengah 57521.

Dinas Lingkungan Hidup Kabupaten Sukoharjo dikepalai Kepala Dinas yang
berjabat sebagai Eselon I, memiliki 5 bidang dan 1 UPTD Persampahan. Setiap
Bidang dikepalai Kabid dengan masing 3 subbid/Subbag. DLH kabupaten
Sukoharjo  mempunyai  kewajiban  untuk  mempertanggungjawabkan
penyelenggaraan pemerintah karena sebagai salah satu unsur penyelenggara
pemerintahan dengan didasarkan pada suatu perencanaan yang telah ditetapkan.
Adapun tujuan dari Dinas Lingkungan Hidup
1. Terwujudnya rehabilitasi lahan dan konservasi tanah
2.  Terwujudnya kelestarian dan kemanfaatan sumber daya alam dan lingkungan

hidup 3. Terwujudnya peningkatan kualitas lingkungan hidup di daerah

perkotaan dan pedesaan.

Sasaran Dinas Lingkungan Hidup:

1.  Tertanganinya lahan kritis
2. Meningkatnya penanganan terhadap pencemaran dan kerusakan sumber daya

alam dan lingkungan hidup



3. Meningkatnya kualitas sarana dan prasarana sumber daya alam dan
lingkungan

4.  Meningkatnya kualitas dan kuantitas sumber daya manusia di bidang
lingkungan

5. Adanya peningkatan kebersihan, kenyamanan, dan keindahan lingkungan
perkotaan dan pedesaan.
Laboratorium Lingkungan Hidup Kabupaten Sukoharjo merupakan salah satu

sarana prasarana Dinas Lingkungan Hidup Kabupaten Sukoharjo yang memiliki

berbagai fasilitas penunjang untuk melakukan berbagai kegiatan penelitian.

2.2 Air

Air merupakan zat majemuk yang sangat vital bagi keberadaan manusia dan
makhluk hidup lainnya dan kapasitas mereka untuk kesejahteraan dan kapasitas
mereka selamanya tidak dapat digantikan oleh campuran yang berbeda. Hampir
semua jenis gerakan itu orang membutuhkan air. Air merupakan zat penting dalam
kehidupan setelah udara. Sekitar tiga seperempat dari tubuh Kita terdiri dari air dan
tidak ada yang bisa memenuhinya hidup lebih dari 4-5 hari tanpa air minum. Selain
itu, air juga digunakan untuk memasak, mencuci, mencuci dan lebih jauh lagi untuk
keperluan transportasi modern pedesaan juga, orang lain (Tondang, 2018).

Saat ini, air adalah masalah yang perlu dipertimbangkan dengan hati-hati.
Selain itu, untuk mendapatkan air yang baik, seperti yang ditunjukkan oleh norma-
norma tertentu, mulai sekarang menjadi sesuatu yang mahal karena airnya telah
dikotori oleh berbagai jenis limbah dari latihan manusia. Air di planet ini tidak
pernah ada dalam keadaan sempurna dan tidak tercemar, namun ada campuran atau
mineral yang dapat diandalkan yang lain jebol di dalamnya. Zat alami dilacak dalam
air dapat muncul dari alam seperti minyak, tumbuhan, filamen minyak dan lemak
makhluk, minuman keras, selulosa, gula, pati, dll. Campuran, misalnya berbeda
campuran dan produk organik yang terbuat dari proses pabrik. Pematangan seperti
minuman keras, (CH3)2CO, gliserol, anti-toksin, asam dan semacamnya diperoleh
dari aktivitas mikroorganisme pada bahan alami (Tondang, 2018).

Berdasarkan Peraturan Pemerintah Nomor 20 Tahun 2012 tentang



Pengolahan Lingkungan Hidup. Klasifikasi dan kriteria mutu air dapat di bagi

menjadi empat (4) golongan yaitu:

1.  Golongan I, yaitu air yang digunakan sebagai air murni secara langsung tanpa
pengolahan terlebih dahulu.

2. Golongan I, yaitu air yang digunakan sebagai air baku yang diolah untuk air
minum dan keperluan rumah tangga maupun lainnya.

3. Golongan llI, yaitu air yang digunakan sebagai keperluan perikanan dan
peternakan.

4.  Golongan IV, yaitu air yang digunakan untuk pertanian, untuk usaha
perkotaan, industri, dan listrik tenaga air.

2.3 Air Limbah

Air limbah atau limbah cair merupakan air yang sudah tidak dapat
dimanfaatkan lagi dan dapat menimbulkan dampak yang buruk bagi kehidupan dan
lingkungan sekitar. Keberadaan limbah cair ini tidak diharapkan di lingkungan
karena limbah tidak mempunyai nilai ekonomi. Air limbah apabila tidak dikelola
dengan baik dapat merusak dan mencemari lingkungan sekitar, jadi diutamakan
pengolahan yang tepat untuk limbah cair (Mardana, 2007). Limbah cair merupakan
gabungan atau campuran dari air dan bahan-bahan pencemar yang terbawa oleh air,
baik dalam keadaan terlarut maupun tersuspensi yang terbuang dari sumber
domestik seperti perkantoran, perumahan, sumber industri, dan pada saat tertentu
juga dapat bercampur dengan air tanah, air permukaan atau air hujan. Air tanah, air
permukaan, dan juga air hujan pada kondisi tertentu masuk dalam komponen
limbah cair, dikarenakan sistem saluran pengumpulan limbah cair sudah rusak atau
retak, sehingga air alam tersebut dapat menyatu dengan komponen limbah cair
lainnya dan harus ditangani dengan baik dan benar (Soeparman dan Suparmin,
2002). Berdasarkan Peraturan Menteri Lingkungan Hidup Republik Indonesia
Nomor 5 Tahun 2014 tentang Baku Mutu Air Limbah dapat dilihat pada Tabel 2.1.



Tabel 2.1 Baku mutu air limbah bagi usaha dan/atau kegiatan yang belum
memiliki baku mutu air limbah yang ditetapkan

Parameter Satuan | Golongan I
Temperatur °C 38 40
Zat padat larut (TDS) mg/L 2.000 4.000
Zat padat suspensi mg/L 200 400
pH - 6,0-9,0 6,0-9,0
Besi terlarut (Fe) mg/L 5 10
Mangan terlarut (Mn) mg/L 2 5
Barium (Ba) mg/L 2 3
Tembaga (Cu) mg/L 2 3
Seng (Zn) mg/L 5 10
Krom heksavalen (Cr®) mg/L 0,1 0,5
Krom total (Cr) mg/L 0,5 1
Cadmium (Cd) mg/L 0,05 0,1
Air raksa (Hg) mg/L 0,002 0,005
Timbal (Pb) mg/L 0,1 1
Stanum (Sn) mg/L 2 3
Arsen (As) mg/L 0,1 0,5
Selenium (Se) mg/L 0,005 0,5
Nikel (Ni) mg/L 0,2 0,5
Kobalt (Co) mg/L 0,4 0,6
Sianida (CN) mg/L 0,05 0,5
Sulfida (H2S) mg/L 0,5 1
Fluorida (F) mg/L 2 3
Klorin bebas (Cl2) mg/L 1 2
Amonia-Nitrogen (NH3-N) mg/L 5 10
Nitrat (NO3-N) mg/L 20 30
Nitrit (NO2-N) mg/L 1 3
Total nitrogen mg/L 30 60
BODs mg/L 50 150
COD mg/L 100 300
Senyawa aktif biru metilen mg/L 4 10
Fenol mg/L 0,5 1
Minyak & Lemak mg/L 10 20
Total Bakteri Koliform MPN/100 mL 10.000

Batasan parameter untuk mengevaluasi pencemaran air adalah:

a.  Suhu

Suhu dalam kondisi normal lebih rendah dibandingkan dengan suhu
lingkungan, itulah sebabnya air akan terasa dingin jika disentuh. Apabila suhu
air terus berubah, bisa dipastikan air tersebut sudah tercemar.



Kekeruhan

Secara umum kekeruhan terjadi disebabkan oleh pengaruh lingkungan
sekitar, kemungkinan karena adanya zat terlarut di dalam tanah ataupun
resapan air permukaan yang sudah tercemar oleh bahan organik ataupun
anorganik yang tidak tersaring oleh tanah.

Warna

Air yang bersih tidak akan berwarna. Apabila air bersih sudah berubah warna
maka dapat dipastikan bahwa air sudah tercemar.

Bau

Air yang murni dan sehat tidak akan menimbulkan bau. Jika sudah tercemar
oleh zat polutan, air tersebut akan menimbulkan bau busuk dan menyengat.
pH

pH dapat mempengaruhi kehidupan biologi dalam air. Bila terlalu rendah atau
terlalu tinggi dapat mematikan kehidupan mikroorganisme. pH normal untuk
kehidupan air adalah 6-9.

BOD (Biochemical Oxygen Demand)

BOD adalah banyaknya jumlah oksigen yang dibutuhkan untuk menguraikan
bahan organik oleh organisme. Semakin tinggi jumlah oksigen yang
dibutuhkan akan menunjukkan sisa oksigen terlarut semakin kecil.
Pencemaran oleh zat organik akan mengakibatkan kematian pada biota air,
karena kebutuhan oksigen digunakan untuk proses penguraian.

COD (Chemical Oxygen Demand)

COD adalah banyaknya jumlah oksigen yang dibutuhkan untuk menguraikan
bahan organik dengan oksidator kimia seperti kalium dikromat sebagai
sumber oksigen.

TSS (Total Suspended Solid)

TSS adalah material padatan yang dapat menyebabkan kekeruhan air, yang
tidak dapat mengendap secara langsung. Nilai kosentrasi TSS yang tiggi
dapat menurunkan aktivitas fotosintesis karena matahari yang sulit menenbus

ke dasar perairan.



Tanda bahwa air alami telah tercemar adalah adanya perubahan atau tanda-

tanda yang terlihat melalui:

i

o o

@

penyesuaian suhu air

penyesuaian pH atau konsentrasi ion hidrogen.

perubahan variasi warna, bau dan rasa air

timbulnya endapan, koloid, bahan terlarut

keberadaan mikroorganisme.

memperluas radioaktif air lingkungan

Sumber kontaminasi air terdiri dari:

Rumahan (Keluarga)

Merupakan kontaminasi yang berasal dari pembuangan air kotor dari kamar
kecil, jamban dan dapur

Industri

Secara umum, jenis kontaminasi air dari industri dapat dikumpulkan sebagai
berikut:

a) Fisik
Pasir atau lumpur dicampur dalam air limbah
b) Kimia

Polutan yang tidak aman: Merkuri (Hg), Kadmium (Cd), Timbal (Pb),
pestisida dan logam berat lainnya.
c)  Mikroba
Berbagai macam mikroba, parasit dan lain-lain. Misalnya yang berasal
dari fasilitas industri yang berinteraksi dengan hewan peliharaan, rumah
potong hewan dan penirisan sapi.
d) Radioaktif
Beberapa bahan radioaktif dibuat oleh pembangkit listrik tenaga air.
Hortikultura dan Perkebunan
Pencemaran air dari agribisnis/perkebunan dapat berupa:
a)  Sintetis
Misalnya dari pemanfaatan kompos, pestisida misalnya (DDT, Dieldrin

dan lain-lain).



b)  Mikroba
Misalnya, infeksi, mikroorganisme, parasit dari hewan peliharaan,
kompos, dan cacing tambang di situs manor.

c) Zat Radioaktif
Diperoleh dari pemanfaatan zat radioaktif yang digunakan dalam proses
pematangan produk organik untuk mendapatkan bibit unggul, dan
mempercepat perkembangan tanaman. Atom (NPP) juga dapat

menyebabkan pencemaran air.

2.4 Sulfida (%)

Sulfida adalah suatu zat tidak berwarna, gas beracun, mudah terbakar yang
memiliki karakteristik bau telur busuk. Penyerapan utama sulfida adalah melalui
jalur inhalasi. Ketika udara mengandung sulfida dihirup, udara tersebut akan
diserap ke dalam aliran darah dan didistribusikan ke seluruh tubuh. Manusia
biasanya dapat mencium bau sulfida pada konsentrasi rendah di udara yaitu antara
0,0005 dan 0,3 ppm dan konsentrasi ambang batas bau sulfida dalam air bersih
adalah antara 0,025 dan 0,25 g/L (Puspasar dkk, 2019).

Konsentrasi sulfida pada perairan alami dengan cepat menurun karena
oksidasi oleh oksigen udara terlarut dalam air dan proses biokimia. Oleh karena itu,
keberadaan sulfida di perairan alami merupakan indikasi kekurangan oksigen akut
dan perkembangan hewan air yang terhambat hingga dapat menyebabkan mati
lemas. Toksisitas tinggi sulfida dan bau yang tidak sedap membuat air tidak dapat
diterima untuk pasokan air minum dan untuk penggunaan rumah tangga (Al
Khazaal dkk, 2019).

Sulfida dapat dibentuk secara alami seperti berasal dari gas gunung berapi,
mata air belerang, rawa, dalam minyak mentah dan gas alam atau akibat dari
aktivitas manusia seperti: gas dari pabrik pengolahan limbah, industri penyulingan
minyak bumi, dan pabrik petrokimia. Sulfida sering hadir dalam air tanah dan
sedimen. Sulfida dihasilkan oleh dekomposisi bahan organik dan bakteri reduksi

sulfat. Sulfida dapat ditemukan di air limbah industri atau kota.
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Empat kategori sulfida dalam air, air limbah, dan sedimen dapat didefinisikan

sebagai berikut (Ertek dkk, 2012):

a.

Sulfida total

Sulfida total termasuk H>S dan H.S terlarut dan asam-sulfida logam yang
mudah menguap hadir dalam partikel. pKa2 H»S sangat tinggi sehingga
konsentrasi sulfida dapat diabaikan pada semua nilai pH. Tembaga dan perak
sulfida sangat tidak larut sehingga tidak merespon dalam penentuan sulfida
biasa. Tembaga dan perak sulfida biasanya diabaikan untuk tujuan praktis.
Sulfida terlarut

Sulfida terlarut adalah sulfida yang tersisa setelah padatan tersuspensi
dihilangkan dengan flokulasi dan pengendapan. Flokulasi dan pengendapan
digunakan untuk memisahkan sulfida terlarut dan partikulat karena sulfida
dapat teroksidasi selama filtrasi. Sentrifugasi juga dapat digunakan.

Sulfida volatil asam

Sulfida volatil asam terdiri dari monosulfida besi amorf, mackinawite (FeS),
greigite (FesSs), dan pyrrhotite (FeS), dan monosulfida amorf dari logam
lainnya. Pirit, mineral besi sulfida lainnya, tidak termasuk dalam asam
volatile sulfida.

Hidrogen sulfida yang tidak terionisasi

Hidrogen sulfida yang tidak terionisasi dapat dihitung dari konsentrasi sulfida
terlarut, pH sampel, dan konsentrasi konstanta ionisasi disional H>S.

Pengujian sulfida bisa dilakukan dengan beberapa cara seperti uji sulfida

dengan biru metilen secara spektrofotometri sesuai SNI 6989.70:2009, dimana

metode ini digunakan untuk penentuan total sulfida (S%") dalam air dan air limbah

pada kadar 0,02 mg/L sampai dengan 1 mg/L. Prinsip dari metode ini adalah sulfida

bereaksi dengan ferri khlorida dan dimetil-p-fenilendiamina membentuk senyawa

berwarna biru metilen, yang kemudian diukur pada panjang gelombang 664 nm

menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
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2.5 Metode lodometri

Metode yang digunakan pada pengujian sulfida menggunakan titrasi
iodometri sesuai SNI 6989.75:2009. Prinsip analisisnya yaitu iodin secara berlebih
ditambahkan ke dalam contoh uji yang mengandung sulfida, kelebihan iodin
dititrasi dengan natrium tiosulfat. Titrasi iodometri adalah metode umum untuk
menentukan konsentrasi zat pengoksidasi dalam larutan. lodometri melibatkan
titrasi tidak langsung iodin yang dibebaskan melalui reaksi dengan analit,
sedangkan iodimetri melibatkan titrasi langsung menggunakan iodin sebagai titran
(Dioha dkk, 2011).

Titrasi iodometri menggunakan natrium tiosulfat (Na»S.Oz) sebagai zat
pereduksi karena digunakan khusus untuk titrasi iodin. Dalam titrasi iodometri,
larutan kanji digunakan sebagai indikator karena dapat menyerap l> yang
dilepaskan. Penyerapan ini akan menyebabkan larutan berubah warna dari biru tua
menjadi tidak berwarna bila dititrasi dengan larutan standar tiosulfat. Hal ini
menunjukkan titik akhir titrasi. Persamaan reaksi yang terjadi dapat dilihat pada
persamaan berikut ini.

H+
S+, —» S+2I

|
I2 + 25,03 —» S406% +2I°

lodometri umumnya digunakan untuk menganalisis konsentrasi zat
pengoksidasi dalam sampel air, seperti saturasi oksigen dalam studi ekologi atau
klorin aktif dalam analisis air kolam renang (Dioha dkk, 2011).

Metode titrasi iodometri ini, memerlukan bahan yang memiliki sifat
pengoksidasi. Sifat pengoksidasi ini berarti dapat atau mampu melepaskan elektron
yang dimiliki oleh senyawa lain. Metode titrasi iodometri dilakukan dengan
langkah-langkah sebagai berikut (Nepal dkk, 2013):

1.  Bahan pengoksidasi dalam metode titrasi iodometri akan dilarutkan dalam
suatu pelarut.

2.  Setelah itu larutan akan diasamkan menggunakan asam klorida, asam asetat,
atau asam sulfat.

3. Setelah itu, dilakukan penambahan klorin.
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4.  Kemudian campuran tersebut dibiarkan selama beberapa menit di tempat
yang gelap.

Proses yang terjadi kemudian adalah iodida akan dilepaskan kemudian
dititrasi dengan natrium tiosulfat. Natrium tiosulfat ini akan menjadi reduktor
karena larutan menjadi kuning dan menjadi lebih encer.

5. Selanjutnya dilakukan penambahan latutan kanji
6.  Setelah itu dilakukan titrasi sampai warna larutan menjadi bening.
Cara kerja metode titrasi ini membutuhkan penunjang lain yang harus

diperhatikan yaitu kelengkapan bahan, serta alat titrasi yang akan digunakan.

2.6  Verifikasi Metode

Verifikasi merupakan konfirmasi ulang dengan cara menguji suatu metode
dengan melengkapi bukti-bukti yang ada, apakah metode tersebut sudah memenubhi
persyaratan yang telah ditetapkan atau tidak. Verifikasi sebuah metode memiliki
tujuan untuk membuktikan bahwa laboratorium yang bersangkutan mampu
melakukan pengujian dengan metode tersebut hingga diperoleh hasil yang valid.
Verifikasi juga mempunyai tujuan untuk membuktikan bahwa laboratorium
memiliki data Kinerja. Hal tersebut dikarenakan setiap laboratorium memiliki
kondisi, kompetensi personil dan kerja alat yang berbeda (Riyanto, 2014).
Parameter minimal yang harus dipenuhi adalah presisi dan akurasi (ketepatan)
(Sa’adah dan Winata, 2010). Verifikasi metode pengujian sulfida (S) dalam air
limbah secara iodometri di Dinas Lingkungan Hidup Kabupaten Sukoharjo ini

menggunakan parameter presisi, akurasi, serta estimasi ketidakpastian pengukuran.

2.6.1 Presisi

Presisi atau precision adalah ukuran yang dapat menunjukan derajat
kesesuaian atau nilai kedekatan antara hasil uji individual, yang diukurmelalui
penyebaran hasil individual dari rerata jika prosedur diterapkansecara berulang
pada sampel-sampel yang diambil dari campuran yang telah homogen. Prresisi
diukur sebagai baku relatif (koefisien variasi) atau simpangan baku. Presisi dapat
dinyatakan sebagai reprodubility (ketertiruan) atau repeatability (keterulangan).

Repeatability merupakan keseksamaan metode yang dilakukan berulang
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dengan interval waktu yang singkat. Penilaian dilakukan dengan cara pelaksanaan
penetapan terpisah yang lengkap dengan sampel-sampel yang identik yang berasal
dari batch yang sama, lalu memberikan ukuran keseksamaan pada kondisi yang
normal.

Reprodubility adalah keseksamaan metode yang dilakukan dengan metode
yang sama dengan kondisi yang berbeda. Dilakukan oleh laboratorium yang
berbeda dengan alat, bahan pereaksi, pelarut yang berbeda.Pengujian dilakukan
terhadap sampel yang dianggap identik yang diperoleh dari batch yang sama
(Riyanto, 2016).

Kebijakan di Laboratorium Lingkungan Hidup Kabupaten Sukoharjo yaitu
hasil pengujian presisi dapat dikatakan baik jika nilai Relative Standard Deviation
(RSD) sebesar < 10%. Menurut Ermer dan Miller (2005) presisi dinyatakan dengan
nilai SD (Standard Deviation) atau RSD (Relative Standard Deviation) dari
serangkain data paling sedikit enam pengulangan sampel yang diambil dari
beberapa campuran sampel dengan matriks yang homogen. Suatu metode dikatakan
baik apabila diperoleh nilai RSD < 2%. Nilai presisi dengan uji 2 kali pengulangan
dapat dinyatakan dalam bentuk RPD (Relative Percent Difference) dengan rumus

sebagai berikut :

KXy x 100%
X1 +X,)/2

%RPD =
Keterangan:
X1 = Nilai pengujian paling tinggi
X2 = Nilai pengujian paling rendah
Sedangkan presisi dengan uji lebih dari 2 kali pengulangan dapat dinyatakan

dalam bentuk RSD (Relative Standar Deviation) dengan rumus sebagai berikut :
SD
%RSD = = X 100%

Keterangan:
SD = Standar deviasi

X = Rata-rata dari suatu nilai penujian
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2.6.2 Akurasi

Akurasi merupakan suatu ukuran yang menunjukan derajat kedekatan antara
hasil pengujian atau hasil analis dengan kadar analit yang sebenarnya. Akurasi
dinyatakan dengan persen perolehan kembali (%recovery) analit yang
ditambahkan. Akurasi adalah ketepatan antara nilai yang terukur dengan nilai
sebenarnya. Penentuan akurasi dapat ditentukan dengan dua cara yaitu dengan
metode adisi (penambahan bahan baku) atau dengan metode spiking (simulasi)
(Harmita, 2014).

Penambahan bahan baku (adisi) yaitu penambahan standar ke dalam analit
yang diuji kemudian dicampur dan dianalisi lagi. Metode adisi tidak memerlukan
blangko lagi. Metode adisi tidak dapat digunakan apabila penambahan dapat
mengganggu pengukuran. Selisih kedua hasil yang diperoleh dibandingkan dengan
nilai sebenarnya. Recovery dinyatakan sebagai rasio antara hasil yang diperoleh
dengan hasil sebenarnya. Persyaratan recovery biasanya tidak lebih dari 5%
(Riyanto, 2016).

Uji akurasi dengan menggunakan metode adisi dilakukan dengan
menggunkaan cara sampel dianalisis kemudian standar dalam jumlah tertentu yang
diperiksa ditambahkan kedalam sampel, dicampur kemudian di analisis lagi. Selisih
keduanya dibandingkan dengan nilai sebenarnya. Standar yang digunakan atau
ditambahkan ke dalam sampel harus memiliki sifat-sifat, sebagai berikut:

1. Larutan standar yang ditambahkan ke sampel (spike) memiliki kemurnian
yang tinggi.

2. Mempunyai matrik yang hampir sama dengan sampel

3. Kelarutan hampir sama dengan sampel.

Uji akurasi dengan menggunakan metode simulasi dapat dilakukan dengan
cara menambahkan analit bahan murni ke dalam placebo kemudian hasilnya
dibandingkan dengan kadar yang sebenarnya (Riyanto, 2016). Penentuan batasan
uji persen perolehan kembali (recovery) melalui bagan kendali belum ditentukan
oleh laboratorium yang melakukan pengujian maka sebagai batasan awal (starting
point) dapat dilakukan berdasarkan Tabel 2.2.
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Tabel 2.2 Penentuan Batasan Awal %R

Kadar (unit) Batas maksimum %R
100% 98-101
10% 95-102
1% 92-105
0,1% 90-108
0,01% (100 ppm) 85-110
10 ppm 80-115
1 ppm 75-120
10 ppb 70-125

Sumber: (AOAC, 2002)
Nilai %recovery dapat ditentukan menggunakan rumus:

Nilai terukur
%Recovery = Nilai target X 100%

Penentuan standar harus matriks dan kelarutannya harus hampir sama dengan

sampel dan memiliki kemurnian yang tinggi (Riyanto, 2017).

2.6.3 Estimasi Ketidakpastian Pengukuran

Ketidakpastian pengukuran merupakan suatu parameter yang menetapkan
rentang nilai yang di dalamnya memiliki nilai benar. Ketidakpastian juga
menunjukan bahwa suatu laboratorium telah memperhitungkan faktot-faktor
kesalahan dalam penentuan nilai benar. Ketidakpastian memadukan berbagai
kesalahan dalam pengujian dalam pengujian yang dijadikan suatu kesatuan dalam
38 rentang tunggal. Pengukuran rentang ketidakpastian dikenal sebagai pengukuran
ketidakpastian (Pramono, 2014).

Ketidakpastian adalah parameter yang menetapkan rentang nilai yang
perhitungannya disebut sebagai estimasi ketidakpastian dan didalamnya dapat
diperkirakan nilai benar yang diukur itu berada. Ketidakpastian ini merupakan
perpaduan dari semua kesalahan yang diketahui menjadi satu rentang tunggal. Ada
2 kategori komponen ketidakpastian, yaitu tipe A (dari data primer) dan tipe B (dari
data sekunder) berdasarkan informasi yang dapat dipercaya seperti dari pabrik,

buku literatur, jurnal internet, dan lain sebagainya (Sussana, 2010).
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Kesalahan yang umunya terjadi pada proses pengujian yaitu kesalahan
sistematis yang merupakan kesalahan yang berkaitan dengan alat-alat yang
digunakan dalam pengujian dan cara pengujian yang dilakukan dalam pengujian.
Sumber-sumber ketidakpastian berasal dari sampling, peralatan, instrumen,
preparasi sampel, personil serta adanya kesalahan baik acak maupun sistematis.
Ketidakpastian pengukuran ditentukan menggunakan diagram tulang ikan atau fish
bone (Pramono, 2014).
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BAB 111
METODE PENELITIAN

31 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah : buret 50 mL, pipet ukur 5
mL dan 25 mL, labu ukur 100 mL dan 1000 mL, Erlenmeyer 250 mL, gelas piala
100 mL dan 200 mL, mikropipet, timbangan analitik, pengaduk kaca, spatula, kaca

arloji, statif dan klem, propipet, magnetic stirrer.

3.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah : sampel air limbah, air
bebas sulfida, laruta iodin (I2) 0,1 N, larutan asam klorida (HCI) 6 N, pottasium
hydrogen diiodate, asam salisilat (C7HeOz), asam sulfat (H2SOa), larutan kalium
iodida (KI), padatan natrium hidroksida (NaOH), larutan baku iodine (I>) 0,0250
N, larutan natrium tiosulfat (Na2S:0s) 0,0250 N, larutan baku bi-iodat 0,0250 N,

kalium iodida (K1), asam salisilat, larutan kanji.

3.3 Prosedur Penelitian
3.3.1 Pembuatan Larutan Baku lodin (12) 0,0250 N
Larutan iodin 0,1 N dipipet sebanyak 25 mL dimasukkan kedalam labu ukur

100 mL, diencerkan dengan air bebas sulfida hingga tanda tera dan dihomogenkan.

3.3.2 Pembuatan Larutan Natrium Tiosulfat (Na25203) 0,0250 N

Natrium tiosulfat ditimbang sebanyak 6,2050 gram dan dilarutkan dengan air
bebas sulfida. Larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL, kemudian
ditambahkan 0,4 gram NaOH padatan yang sudah dilarutkan dengan air bebas
sulfida dan ditepatkan sampai tanda tera kemudian dihomogenkan. Larutan

distandardisasi dengan kalium bi-iodat.

3.3.3 Pembuatan Larutan Baku Kalium Bi-lodat 0,0250 N
Potasium hydrogen di-iodate ditimbang sebanyak 0,0812 gram dan
dilarutkan dengan air bebas sulfida. Larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 100

mL dan ditepatkan sampai tanda tera kemudian dihomogenkan.
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3.3.4 Pembuatan Larutan Kanji
Kanji ditimbang sebanyak 0,5 gram dan asam salisilat 0,05 gram, kemudian

dilarutkan dengan 100 mL air bebas sulfida panas.

3.3.5 Standardisasi Larutan Natrium Tiosulfat dengan Kalium Bi-iodat
Kalium iodida ditimbang sebanyak 2 gram dan dilarutkan ke dalam
erlenmeyer 250 mL dengan 150 mL air bebas sulfida, kemudian ditambahkan 3
tetes asam sulfat pekat dan 20 mL kalium bi-iodat. Larutan diaduk hingga homogen
kemudian tempatkan di dalam ruang gelap selama 5 menit dan diencerkan dengan
air bebas sulfida hingga 300 mL. Titrasi dengan natrium tiosulfat 0,0250 N hingga
warna berubah menjadi kuning muda, kemudian ditambah 5 mL indikator kanji
maka akan terjadi perubahan warna menjadi biru tua dan dititrasi kembali hingga
titik akhir yang ditandai dengan hilangnya warna biru menjadi tidak berwarna.

3.3.6 Standardisasi Larutan Baku lodin

Larutan iodin dipipet sebanyak 25 mL dimasukkan ke dalam erlenmeyer 250
mL, kemudian ditambahkan 100 mL air bebas sulfida. Larutan dititrasi dengan
natrium tiosulfat 0,0250 N hingga warna berubah menjadi kuning muda, kemudian
ditambah 5 tetes indikator kanji maka akan terjadi perubahan warna menjadi biru
tua dan dititrasi Kembali hingga titik akhir yang ditandai dengan hilangnya warna

biru menjadi tidak berwarna.

3.3.7 Pengujian Sulfida

Larutan iodin dipipet sebanyak 5 mL dimasukkan kedalam erlenmeyer 250
mL, kemudian ditambahkan 20 mL air bebas sulfida, 2 mL HCI 6 N dan 200 mL
sampel. Larutan dititrasi dengan natrium tiosulfat 0,0250 N hingga warna berubah
menjadi kuning muda, kemudian ditambah 3 tetes indikator kanji maka akan terjadi
perubahan warna menjadi biru tua dan dititrasi Kembali hingga titik akhir yang

ditandai dengan hilangnya warna biru menjadi tidak berwarna.
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3.3.8 Kadar Sulfida (S2) (SNI 6989.75:2009) Metode lodometri
Perhitungan kadar sulfida menggunakan rumus sebagau berikut:

16000 V,

mgS~2/L = [(A X B) — (Cx D)] x v XV
1

Keterangan:

A adalah volume larutan iodine (mL);

B adalah normalitas larutan iodine (mL);

C  adalah volume latutan natrium tiosulfat (mL);
D  adalah normalitas natrium tiosulfat;

V  adalah volume contoh uji (mL);

V., adalah volume akhir (mL);

V1 adalah volume awal (mL).

3.3.9 Presisi

Pengujian presisi yang dilakukan adalah uji keterulangan (repeatability). Uji
presisi dilakukan menggunakan cara sampel yang sama dianalisis sebanyak 7 kali
dengan prosedur yang sama setiap sampel. Standar deviasi atau simpangan baku
dihitung kemudian ditentukan nilai Relative Standard Different (%RSD). Hasil
perhitungan persen Relative Standard Different (%RSD). Penentuan nilai %RSD

menggunakan rumus :
SD
%RSD = = x 100%

Keterangan:
SD Standar deviasi

X Rata-rata dari suatu nilai penujian

3.3.10 Akurasi

Pengujian akurasi dilakukan dengan metode adisi, dengan langkah sebagai
berikut. Larutan iodin dipipet sebanyak 5 mL dimasukkan kedalam erlenmeyer 250
mL, kemudian ditambahkan 20 mL air bebas sulfida, 2 mL HCI 6 N dan 200 mL
sampel. Larutan dititrasi dengan natrium tiosulfat 0,0250 N hingga warna berubah

menjadi kuning muda, kemudian ditambah 3 tetes indikator kanji maka akan terjadi
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perubahan warna menjadi biru tua dan dititrasi Kembali hingga titik akhir yang
ditandai dengan hilangnya warna biru menjadi tidak berwarna.
Penentuan nilai %Recovery menggunakan rumus:

Nilai terukur
%Recovery = W X 100%
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Verifikasi metode pengujian sulfida dalam air limbah secara iodometri
memiliki prinsip yaitu iodine secara berlebih ditambahkan ke dalam contoh uji yang
mengandung sulfida, kelebihan iodin dititrasi dengan natrium tiosulfat. Adapun
tujuan dari dilakukan verifikasi ini untuk mengetahui hasil kadar sulfida dalam air
limbah dan mengetahui kesesuaian hasil verifikasi metode penentuan kandungan
sulfida dengan parameter nilai presisi, akurasi, dan estimasi ketidakpastian
pengukuran berdasarkan SNI 6989.75:2009.

4.1 Penentuan Kadar Sulfida
4.1.1 Standardisasi Larutan Natrium Tiosulfat dengan Kalium Bi-lodat

Standardisasi larutan merupakan proses saat konsentrasi larutan standar
sekunder ditentukan dengan tepat dengan cara menitrasi dengan larutan standar
primer (Kenkel, 2003). Standardisasi dilakukan untuk mengetahui konsentrasi yang
tepat dan pasti dari suatu standar sekunder. Larutan standar sekunder adalah larutan
standar yang dipersiapkan dengan menimbang dan melarutkan suatu zat tertentu
dengan kemurnian relatif rendah sehingga konsentrasi diketahui dari hasil
standardisasi (Khopkar, 2008).

Larutan Na»S»0s distandardisasi dengan cara mereaksikan larutan kalium bi-
ijodat yang merupakan larutan standar primer. Larutan natrium tiosulfat
distandardisasi terhadap kalium bi-iodat dengan penambahan kalium iodida dan
asam sulfat pekat. Kalium bi-iodat mengoksidasi ion iodida dalam suasana asam
menjadi jumah iodin yang setara. lodin yang terbentuk dalam reaksi dititrasi dengan
natrium tiosulfat menghasilkan natrium tetrationat dan titik akhir dideteksi dengan
penambahan indikator kanji. Perubahan warna yang terjadi pada titrasi kali ini yaitu
larutan berwarna kuning pekat menjadi kuning muda setelah dititrasi dengan larutan
natrium tiosulfat, kemudian berubah warna menjadi biru tua karena panambahan
indikator kanji, dan dititrasi kembali dengan larutan natrium tiosulfat sehingga
warna larutan berubah menjadi tidak berwarna. Persamaan reaksi yang terjadi pada
standardisasi Na>S,03 terhadap larutan KH(103)2 sebagai berikut:

22



KH(103)2(aq) + 10Kl (ag) + 6H2SO4(aq— 612(ag) + 6H20(1) + 5K2SO04(aq) + KHSO4 o)
(Kuning pekat)
Bl2(ag) + 125,032 — 121" + 6S406

(Kuning muda - Biru tua) (Biru tua - Tidak berwarna)

Hasil standardisasi yang telah dilakukan diperoleh konsentrasi natrium
tiosulfat sebesar 0,0262 N, dapat dilihat pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil Standardisasi Larutan Natrium Tiosulfat

No VKH(Os3)2(mL) NKH(O3)2 V NaS203(mL) N NazS203
1 20 0,0250 19,65 0,0254

4.1.2 Standardisasi Larutan Baku lodin (12)

Standardisasi iodin dengan natrium tiosulfat dilakukan bertujuan untuk
mengetahui konsentrasi l> yang akan digunakan sebagai larutan baku untuk
menentukan kadar sulfida. Reaksi yang terjadi antara iodin dengan natrium
tiosulfat yang mana natrium tiosulfat akan dioksidasi oleh iodin menjadi tetrationat
dan iodin akan direduksi menjadi iodida. Persamaan reaksi yang terjadi pada
standardisasi I> dengan Na»S,0s3 sebagai berikut:

25,057 + l,—» S406% + 2I°

(Kuning muda - Biru tua) (Biru tua - Tidak berwarna)

Hasil rata-rata dari standardisasi larutan iodin diperoleh konsentrasi iodin
sebesar 0,0262 N, dapat dilihat pada Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Hasil Standardisasi Larutan lodin

No V Na2S203 (mL) N Na2S203 V 12 (mL) N I2
1 25,5 0,0254 25 0,0260
2 26 0,0254 25 0,0265

Rata-rata 0,0262

4.1.3 Kadar Sulfida
Prinsip analisis dari pengujian sulfida vyaitu iodin secara berlebih

ditambahkan ke dalam contoh uji yang mengandung sulfida, kelebihan iodin
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dititrasi dengan natrium tiosulfat. Saat titrasi dilakukan limbah yang mengandung
sulfida akan direaksikan dengan larutan iodin dalam suasana asam, karena iodin
akan bereaksi dengan ion hidroksida untuk menghasilkan ion iodida dan iodat
(Ciesielski dan Zakrzewski, 2006). Sulfida akan dioksidasi menjadi sulfur dan
iodin tereduksi akan berubah menjadi ion iodida, dan iodin sisa yang tidak bereaksi
dengan sulfida kemudian ditentukan oleh titrasi dengan natrium tiosulfat
menggunakan larutan kanji sebagai indikator (Kolthoff dll, 1969).

Penambahan indikator kanji dilakukan pada saat akan mendekati titik akhir
yaitu ketika larutan yang dititrasi telah berubah warna menjadi kuning muda, hal
ini dilakukan untuk mengurangi kesalahan pada saat titrasi karena jika penambahan
dilakukan di awal titrasi akan menyebabkan terbentuk senyawa kompleks antara
iodin dengan indikator kanji, sehingga akan lebih banyak membutuhkan titran
untuk memutuskan ikatan senyawa kompleks tersebut dan akan menyulitkan pada
saat menentukan titik akhir titrasinya. Perubahan warna yang terjadi pada titrasi
kali ini yaitu larutan berwarna kuning pekat menjadi kuning muda setelah dititrasi
dengan larutan natrium tiosulfat, kemudian berubah warna menjadi biru tua karena
penambahan indikator kanji, dan dititrasi kembali dengan larutan natrium tiosulfat
sehingga warna larutan berubah menjadi tidak berwarna. Persamaan reaksi yang
terjadi dapat dilihat berikut ini.

H
S¥+1l, —» S+2I
(Kuning pekat)

H+
I, + 25,05> —» S406% +21°

(Kuning muda - Birutua)  (Biru tua - Tidak berwarna)

Pengujian ini dilakukan pada sampel air limbah yang mengandung sulfida.
Hasil pengujian dapat dilihat pada Tabel 4.3. Hasil rata-rata kadar sulfida dalam
air limbah secara iodometri diperoleh sebesar 1,7594 mg/L. Hasil tersebut sudah
memenuhi syarat dari penggunaan metode ini yaitu umtuk menentukan kadar

sulfida dalam air limbah yang memiliki kadar di atas 1,0 mg/L diatur dalam SNI
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6989.75:2009. Hasil tersebut juga menunjukkan bahwa air limbah memiliki kadar
sulfida diatas baku mutu yang ditetapkan oleh Peraturan Menteri Negara
Lingkungan Hidup Nomor 5 Tahun 2014 tentang Baku Mutu Air Limbah Golongan
| yaitu kadar maksimal 0,5 mg/L, dan juga Golongan Il dengan kadar maksimal 1,0
mg/L, dari hasil pengujian ini dapat disimpulkan bahwa sampel air limbah telah
terkontaminasi sulfida. Kadar sulfida yang melebihi batas baku mutu dapat
memberikan efek yang sangat berbahaya lebih bagi Kesehatan seperti dapat
mengakibatkan hilangnya kesadaran, kerusakan otak permanen atau bahkan
kematian. Tingginya kadar sulfida yang terkandung di dalam air limbah
memerlukan metode yang bisa digunakan untuk menghilangkan sulfida tersebut,
umumnya absorpsi menggunakan pelarut padat, senyawa filter, atau penjerapan
dengan air, mencampurkan gas oksigen dan senyawa amin, alkali, kaustik, oksidasi
kimia (Nursalim dan LaOde, 2011). Oksidan kimia yang bisa digunakan adalah
hidrogen peroksida, natrium hipoklorit, pottasium permanganat, dan lumpur merah.

Tabel 4.3 Hasil Kadar Sulfida dalam Air Limbah

Sampel V12 N I, V NazS203 N V _(;ontoh Kadar S?

(mL) (mL) Na2S203  Uji (mL)  (mg/L)

1 5 0,0262 4,2 0,0254 200 1,9338

2 5 0,0262 4,3 0,0254 200 1,7303

3 5 0,0262 4,3 0,0254 200 1,7303

4 5 0,0262 4.4 0,0254 200 1,5267

5 5 0,0262 4,2 0,0254 200 1,9338

6 5 0,0262 4,3 0,0254 200 1,7303

7 5 0,0262 4,3 0,0254 200 1,7303
Rata-rata 1,7594

4.2  Verifikasi Metode
4.2.1 Presisi

Penentuan presisi pada pengujain kadar sulfida pada air limbah secara
iodometri dinyatakan dengan keterulangan (repeatability). Keterulangan atau
repeatability merupakan keseksamaan metode yang dilakukan berulang kali oleh
analis yang sama dengan interval waktu yang pendek (Riyanto, 2016). Uji presisi
untuk penentuan sulfida dalam air limbah dilakukan pengulangan sebanyak tujuh
kali dengan perlakuan yang sama sehingga nilai presisi dinyatakan dalam %RSD.
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Data hasil penentuan presisi dapat dilihat pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Hasil Penentuan Presisi

2-

Sampel Naz\g(z)gjan(‘;L) K(arlgslrl_‘;’ Rata-rata (X-Xrata-rata) (X-Xrata-rata)?
1 4,2 1,9338 0,1745 0,0304
2 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008
3 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008
4 4,4 1,5267 1,7595 -0,2327 0,0541
5 4,2 1,9338 0,1745 0,0304
6 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008
7 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008

Jumlah 0,1184

Rata-rata 0,0169

SD 0,1405
%RSD 7,98

CV Horwitz 14,6957
2/3 CV Horwitz 9,80

Hasil uji presisi yang diperoleh %RSD disajikan pada Tabel 4.4 diperoleh

nilai %RSD sebesar 7,98%. Syarat keberterimaan nilai %RSD yang baik yaitu

<10% (DLH Kabupaten Sukoharjo), hal ini menunjukkan bahwa metode pengujian

memiliki presisi yang baik karena hasil yang diperoleh <10% dan memenuhi syarat

keberterimaan.

4.2.2 Akurasi

Akurasi merupakan suatu ukuran yang menunjukan derajat kedekatan antara

hasil pengujian atau hasil analis dengan kadar analit yang sebenarnya yang

dinyatakan sebagai persen perolehan kembali (%R) terhadap standar yang

ditambahkan ke dalam analit. Hasil uji %recovery dapat dilihat pada Tabel 4.5.

Tabel 4.5 Hasil Uji Akurasi

Volume Kadar S* o Rata-rata

Sampel Na:S:03 (ML)  (mg/L) Nilai target %R %R

1 4,2 1,9338 2 96,69

2 4,3 1,7303 2 86,51

3 4,3 1,7303 2 86,51

4 4.4 1,5267 2 76,34 87,97

5 4,2 1,9338 2 96,69

6 4,3 1,7303 2 86,51

7 4,3 1,7303 2 86,51
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Hasil %Recovery yang disajikan pada Tabel 4.5 diperoleh sebesar 87,97%.
Nilai akurasi pada metode ini menunjukan hasil yang baik, terbukti dari nilai
%recovery yang diperoleh dari metode iodometri masuk atau sesuai ke dalam
persyaratan keberterimaan menurut SNI 6989.75:2009 yaitu pada angka 85%
hingga 115%.

4.2.3 Estimasi Ketidakpastian Pengukuran

Ketidakpastian pengukuran merupakan suatu parameter yang menetapkan
rentang nilai yang didalamnya memiliki nilai benar. Ketidakpastian menunjukan
bahwa suatu laboratorium telah memperhitungkan faktor-faktor kesalahan dalam
penentuan nilai benar. Ketidakpastian memadukan berbagai kesalahan dalam
pengujian dalam pengujian yang dijadikan suatu kesatuan dalam rentang tunggal.
Pengukuran rentang ketidakpastian dikenal sebagai pengukuran ketidakpastian.
Menurut Sukirno dan Samin (2015), hal yang perlu dilakukan untuk menentukan
ketidakpastian pengukuran dari suatu metode uji dapat dilihat dari sumber yang
berkontribusi  terhadap ketidakpastian dalam setiap tahapan kegiatan,
mengkuantifikasi sumber ketidakpastian setiap komponen, membuat diagram
tulang ikan, menghitung ketidakpastian gabungan dari ketidakpastian baku dan
menghitung ketidakpastian diperluas. Berikut diagram tulang ikan penentuan
estimasi ketidakpastian standardisasi natrium tiosulfat, standardisasi iodin dan

penentuan sulfida:

V KH(103), Pipet
Mr KH(10,), ukur 25 mL

\ Kalibras L\_ Faktor Muai
N Na,S,05
/ Kalibrasi _;é Faktor Muai

Mr Na,S,03 V Na,S,0; Buret 25 mL

Gambar 4.1 Diagram Tulang Ikan Standardisasi Natrium Tiosulfat
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Mr Na,S,05 V |, Pipet ukur 25 mL

\ Kalibrasi _\4— Faktor muai
> NI
/ Kalibrasi 7/_ Faktor Muai

Mr I, V Na,S,0; Buret 25 mL

Gambar 4.2 Diagram Tulang Ikan Standardisasi lodin

V sampel Gelas ukur 250 mL V1, Pipet ukur 5 mL V Na,S,0, Buret 25 mL

& Faktor Muai +— Faktor Muai N
i Kallasi Kalibresi «—  Faktor Muai
Kadar sulfida
/ / / mgS*/L

Presisi N Na;,0; N1,

Gambar 4.3 Diagram Tulang Ikan Penentuan Sulfida

Tabel 4.6 Hasil Penentuan Estimasi Ketidakpastian Standardisasi Natrium

Tiosulfat

Sumber Ketidakpastian Nilai  Satuan KetidakpeSTis Ketldakpgstlan

Baku Relatif
V Na2C20zburet 25 mL 25 mL 0,0227 0,0009
\r;EH(IO:;)z pipet ukur 25 20 mL 0.0429 0.0021
Berat molekul Na;C>03 158,1076 g/mol 0,0053 0,000034
Berat molekul KH(103),  373,9112 g/mol 0,0085 0,000023
Ketidakpastian Gabungan 0,0009

Tabel 4.7 Hasil Penentuan Estimasi Ketidakpastian Standardisasi lodin

Sumber Ketidakpastian Nilai  Satuan Ketidakpastian Ketidakpastian

Baku Relatif
V Na2C.0zburet 25 mL 25 mL 0,0227 0,0009
V |2 pipet ukur 25 mL 25 mL 0,0429 0,0017
Berat molekul 12 253,8090 g/mol 0,0059 0,000023
Berat molekul Na;C>03 158,1076 g/mol 0,0053 0,000034
Ketidakpastian Gabungan 0,0009
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Tabel 4.8 Hasil Penentuan Estimasi Ketidakpastian Pengukuran Sulfida

Sumber Ketidakpastian ~ Nilai Satuan Ketidakpastian Ketidakpastian

Baku Relatif
V NazS,03 buret 25 mL 25 mL 0,0227 0,0009
V |, pipet ukur 5 mL 5 mL 0,0125 0,0025
\rgiampe' gelasukur250 55 0,4146 0,0021
Standardisasi Na2S.03 0,0254 N 0,0009 0,0359
Standardisasi |2 0,0262 N 0,0009 0,0348
%RSD 1,7594 mg/L 0,0531 0,0302
Ketidakpastian Gabungan 0,0029
Ketidakpastian Diperluas 0,0058
Kadar sampel + ketidakpatian diperluas 1.7594 + 0.0058

Hasil penentuan estimasi ketidakpastian pengukuran yang disajikan pada
Tabel 4.6, 4.7, dan 4.8 menunjukkan parameter yang mempengaruhi pada sampel
yang digunakan dalam pengujian ini. Nilai ketidakpastian gabungan diperoleh dari
nilai konsentrasi sebenarnya yang dikalikan dengan Cs atau akar dari jumlah
(M(X)/x)?. Nilai ketidakpastian diperluas diperoleh dari nilaiketidakpastian
gabungan yang dikalikan dengan factor cakupan dari selang kepercayaan 95%,
sehingga dari semua sumber ketidakpastian pada penentuan sulfida dalam air
limbah diperoleh hasil ketidakpastian gabungan sebesar 0,0029 mg/L dan nilai
ketidakpastian diperluas sebesar 0,0058 mg/L, dengan nilai ketidakpastian kadar
sulfida sebesar 1,7594 £ 0,0058 mg/L. Syarat keberterimaan ketidakpastian sebesar
0,5278 mg/L, hasil ini telah memenuhi syarat keberterimaan ketidakpastian.
Semakin kecil nilai ketidakpastian menunjukkan semakin kecil tingkat kesalahan

yang terjadi pada proses analisis.
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5.1.

BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil verifikasi metode pengujian sulfida pada air limbah secara

iodometri di Dinas Lingkungan Hidup Kabupaten Sukoharjo yang telah dilakukan

dapat diraikan sebagai berikut :

1.

5.2.

Kadar sulfida dalam sampel air limbah yang diperoleh sebesar 1,7595 +
0,0095 mg/L. Berdasarkan SNI 6989.75:2009 kadar sulfida minimum yang
di perbolehkan sebesar 1,0 mg/L, hal ini menunjukkan bahwa hasil kadar
sulfida telah memenuhi syarat keberterimaan.

Hasil verifikasi metode penentuan parameter presisi diperoleh hasil nilai
%RSD sebesar 7,98%, syarat keberterimaan nilai %RSD yang baik yaitu <
10%, hal ini menunjukkan bahwa metode pengujian memiliki presisi yang
baik karena hasil yang diperoleh <10% dan memenuhi syarat keberterimaan.
Nilai 2/3 CV Horwitz yang diperoleh sebesar 9,80% dan apabila
dibandingkan dengan 2/3 CV Horwitz maka nilai %RSD < nilai 2/3 CV
Horwitz yang artinya nilai presisi dapat diterima. Penentuan akurasi diperoleh
nilai %recovery sebesar 87,97% dengan syarat keberterimaan sebesar 85-
115%. Nilai etimasi ketidakpastian gabungan diperoleh sebesar 0,0029 mg/L
dan ketidakpastian diperluas sebesar 0,0058 mg/L, dapat diperoleh hasil nilai
ketidakpastian kadar sulfida (S?) yaitu 1,7594 + 0,0058 mg/L. Syarat
keberterimaan ketidakpastian sebesar 0,5278 mg/L, hasil ini telah memenuhi
syarat keberterimaan ketidakpastian. Hal ini dapat disimpulkan bahwa data
yang diperoleh telah memenuhi kesesuaian dengan SNI 6989.75:2009 atau
data telah terverifikasi sehingga dapat digunakan dalam pengujian rutin.

Saran

Saran dari penelitian yang telah dilakukan yaitu dikarenakan hasil kadar

sulfida dalam air limbah melebihi batas baku mutu maka tidak boleh langsung

dibuang ke lingkungan terbuka, perlu dilakukan tindakan untuk mengurangi sulfida
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pada air limbah agar tidak mencemari lingkungan. Hasil uji sulfida sesuai dengan
syarat keberterimaan, maka metode iodometri bisa digunakan secara rutin pada
laboratorium. Hanya saja penggunaan bahan kimia dan proses yang lama sehingga
perlu adanya metode yang lebih ringkas dan ramah lingkungan seperti
menggunakan metode instrumen spektrofotometri UV-Visibel, sehingga perlu
dicoba dan diverifikasi hasilnya dan bisa dilakukan perbandingan antara metode

iodometri dengan metode instrumen.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Pembuatan Larutan

Perhitungan pembuatan larutan baku iodine (I2) 0,0250 N

Larutan baku iodine 0,0250 N dibuat dengan mengencerkan larutan baku iodine 0,1

N, perhitungan pengenceran sebagai berikut :

Rumus :
Nl X Vl = NZ X VZ
N,V
1=
Ny

Keterangan :

N1 = Normalitas iodine (1)
N2 = Normalitas iodine (2)
V1 = Volume iodine yang dibutuhkan

V2 = Volume aquabidest

Diketahui :
N1=0,1N
N2 =0,0250 N
V2 =100 mL
Ditanya : V1?
Jawab :
N xV,
1~ Nl
_ 0,0250 N x 100 mL
v 0,1N
v, = 2,5 mL
0,1

=25 mL
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Lampiran 2. Standardardisasi Larutan Natrium Tiosulfat

Rumus :

_(AxB)

C
Keterangan :

N = Normalitas natrium tiosulfat
A = Volume kalium bi-iodat
B = Normalitas kalium bi-iodat

C = Volume natrium tiosulfat

Diketahui :
A=20mL
B =0.0250 N
C=198mL & 19,5 mL
Ditanya: N ?
Jawab :
AXB
N C )

_ (20 mL x 0.0250 N)
N 19.8 mL

N = 0.0253 N
(20 mL x 0.0250 N)
- 19.5 mL
N = 0.0256 N

(0.0253 N x 0.0256 N)
Rata —rata N =

2
Rata —rata N = 0.0254 N

36



Lampiran 3. Standardardisasi Larutan Baku lodin

Rumus :
V, X N,
1= v,
Keterangan :

N1 = Normalitas iodin
V1 = Volume iodin
N2 = Normalitas natrium tiosulfat

V2 = VVolume natrium tiosulfat

Diketahui :
N2 =0,0254 N
V1=25mL
V2=255mL & 26 mL
Ditanya : N1 ?
Jawab :
VXN,
1= v,
N, = 25,5mL X 0,0254 N
25 mL
N; =0,0260 N
N, = 26 mL x 0,0254 N
25 mL
N, = 0,0265N
(0.0260 N x 0.0265 N)

Rata —rataN; = >

Rata —rataN; = 0,0262 N
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Lampiran 4. Penentuan Kadar Sulfida

sampel V 12 N | V Na2S203 N V Contoh Kadar S?
P (mL) 2 (ML)  NaS:0s  Uji(mL)  (mg/L)
1 5 0,0262 42 0,0254 200 1,9338
2 5 0,0262 43 0,0254 200 1,7303
3 5 0,0262 43 0,0254 200 1,7303
4 5 0,0262 4.4 0,0254 200 1,5267
5 5 0,0262 42 0,0254 200 1,9338
6 5 0,0262 43 0,0254 200 1,7303
7 5 0,0262 43 0,0254 200 1,7303
Rumus :
16000 V.
mgS?~ /L = [(A x B) — (C x D)] x X —
v A
Keterangan :
A = Volume larutan iodin (mL)
B = Normalitas larutan iodin
C = Volume larutan natrium tiosulfat (mL)
D = Normalitas natrium tiosulfat
V = Volume contoh uji (mL)
V2 = Volume akhir (mL)
Vi = Volume akhir (mL)
Sampel 1
$2= /L = [(5 mL X 0.0262 N)] — (4,2 mL x 0,0254 N) x 16009
mgS™"/L = (5 mL x0. o 200 mL
mgS?~ /L = (0,1310 — 0,1069) x 80 mL
mgS?~ /L = 1,9338 mgS?~ /L
Sampel 2
S27/L =[(5mL x 0,0262 N)] — (4,3 mL x 0,0254 N) X 16000
ms — Romh25 o ML 200 mL

mgS2~/L = (0,1310 — 0,1094 N) x 80 mL

mgS?~ /L = 1,7303 mgS?~ /L
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Sampel 3

mgS?~ /L = [(5mL x 0,0250 N)] — (4,3 mL X 0,0254 N) X 16000
200 mL

mgS%~ /L = (0,1310 — 0,1094 N) x 80 mL

mgS%~ /L = 1,7303 mgS?~ /L

Sampel 4

mgS?~ /L = [(5 mL x 0,0250 N)] — (4,4 mL X 0,0254 N) X 1509
200 mL

mgS2~ /L = (0,1310 — 0,1120 N) x 80 mL

mgS%~ /L = 1,5267 mgS?~ /L

Sampel 5

mgS?~ /L = [(5mL x 0,0262 N)] — (4,2 mL X 0,0254 N) X 19008
200 mL

mgS%~ /L = (0,1310 — 0,1069) X 80 mL

mgS?~ /L = 1,9338 mgS?~ /L

Sampel 6

mgS?~ /L = [(5 mL x 0,0250 N)] — (4,3 mL X 0,0254 N) X 19008
200 mL

mgS%~ /L = (0,1310 — 0,1094 N) x 80 mL

mgS%~ /L = 1,7303 mgS?~ /L

Sampel 7

mgS?~ /L = [(5mL x 0,0250 N)] — (4,3 mL X 0,0254 N) X 1opg0
200 mL

mgS2~/L = (0,1310 — 0,1094 N) x 80 mL
mgS2~/L = 1,7303 mgS?~ /L
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Lampiran 5. Penentuan Presisi

Volume Kadar S

_ _ _ _ _ 2
Sampel Na:S:03 (mL) (mg/L) Rata-rata (X-Xrata-rata) (X-Xrata-rata)
1 4,2 1,9338 0,1745 0,0304
2 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008
3 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008
4 44 1,5267 11,7595 -0,2327 0,0541
5 4,2 1,9338 0,1745 0,0304
6 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008
7 4,3 1,7303 -0,0291 0,0008
Jumlah 0,1184
Rata-rata 0,0169
SD 0,1405
%RSD 7,98
CV Horwitz 14,6957
2/3 CV
Horwitz 9,80
Perhitungan :
X — X)2
o EX=X)
n—1
op— |%1184
] 7-1
op - (21184
B 6
SD = 0,1405
SD
%RSD = —=—x 100%
X
%RSD = — > x 100%
1,7595
%RSD = 7,98%
C =1,7595 x 10°®
C =1,76E-06
Log C =Log (1,76E-06)
Log C =-5,7546

0,5 Log C=0,5x-5,7546
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0,5Log C=-2,8773

1-0,5 Log C = 1-(-2,8773)

1-0,5 Log C =3,8773

CV Horwitz = 21-0:5logC

CV Horwitz = 238773

CV Horwitz = 14,6957

2/3 CV Horwitz = 2/3 x 14,6956
2/3 CV Horwitz = 9,80%

Lampiran 6. Penentuan Akurasi

Volume Na2S203 Kadar S

8 o ] o
Sampel (mL) (mg/L) Nilai target %R  Rata-rata %R
1 4,2 1,9338 2 96,69
2 4,3 1,7303 2 86,51
3 4,3 1,7303 2 86,51
4 4.4 1,5267 2 76,34 87,97
5 4,2 1,9338 2 96,69
6 4,3 1,7303 2 86,51
7 4,3 1,7303 2 86,51
Rumus :
Nilai terukur
%Recovery = W&I‘get X 100%
Perhitungan :
Sampel 1
1,9338
%Recovery = X 100%

%Recovery = 96,69%

Sampel 2
7303

%Recovery = X 100%

%Recovery = 86,51%

Sampel 3
1,7303

%Recovery = X 100%
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%Recovery = 86,51%

Sampel 4
5267

%Recovery = x 100%

%Recovery = 76,34%

Sampel 5

1,9338
2

%Recovery = 96,69%

X 100%

%Recovery =

Sampel 6
7303

%Recovery = x 100%

%Recovery = 86,51%

Sampel 7
1,7303

%Recovery = X 100%

%Recovery = 86,51%

Rata?%R

_96,69% + 86,51% + 86,51% + 76,34% + 96,69% + 86,51% + 86,51%
B 7

Rata?’%R = 87,97%



Lampiran 7. Estimasi Ketidakpastian Pengukuran
Rumus Penentuan Kadar Sulfida
16000 V,

X JR—

mgS?~ /L = [(A x B)] — (Cx D) x v
1

Keterangan :

A = Volume larutan iodin (mL)

B = Normalitas larutan iodin

C = Volume larutan natrium tiosulfat (mL)
D = Normalitas natrium tiosulfat

V = Volume contoh uji (mL)

V2 = Volume akhir (mL)

V1 = Volume akhir (mL)

1. Estimasi Ketidakpastian Pengukuran Standardisasi Natrium Tiosulfat
» Diagram Tulang lkan Standardisasi Natrium Tiosulfat

V KH(103), Pipet
Mr KH(10,), ukur 25 mL

\\ Kalibras ><— Faktor Muai
N Na,S,04
/ Kalibrasi _:é Faktor Muai

Mr Na,S,0, V Na,S,0; Buret 25 mL

» Ketidakpastian Baku
Ketidakpastian Baku Asal Buret 25 mL

No. Deskripsi Nilai
1 Qu (Volume Kalibrasi) (mL) 0,05
2 V6 2,4495
3 u(kal) 0,0204
4 Volume alat ukur (mL) 25
5 Suhu lingkungan (°C) 24,48
6 Suhu kalibrasi alat (°C) 21,2
7 AT 3,28
8 o 0,0002
9 V3 1,7321
10 w(FM) 0,0099
11 wV) 0,0227
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Perhitungan :

a
kal) = —
pn(kal) NG
0,05 mL
n(kal) = —==o¢

u(kal) = 0,0204

volume alat ukur x AT x a

uFM = NG

25mL x 3,28 x 0,0002
HER =< 1,7321
uFM = 0,0099

(V) = /(ukal)? + (uFM)?
w(V) = /(0,0204)2 + (0,0099)2
w(V) = 0,0227

Ketidakpastian Baku Asal Pipet Ukur 25 mL

No. Deskripsi Nilai
1 Qu (Volume Kalibrasi) (mL) 0,1
2 V6 2,4495
3 w(kal) 0,0408
4 Volume alat ukur (mL) 25
5 Suhu lingkungan (°C) 24,48
6 Suhu kalibrasi alat (°C) 20,1
7 AT 4,38
8 a 0,0002
9 3 1,7321
10 w(FM) 0,0133
11 wVv) 0,0429
Perhitungan :
d
u(kal) NG
0,1 mL
h(kal) = 2205

u(kal) = 0,0408
volume alat ukur x AT x a

V3

uFM =
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25mL x 4,38 x 0,0002
1,7321

uFM =
uFM = 0,0133
(V) = /(ukal)? + (uFM)?

w(V) = 1/(0,0408)2 + (0,0133)2
w(V) = 0,0429

Ketidakpastian Massa Molar Na>S303

uoted Standard
Flemel Ar " Ur%ertainty Uncertainty
Na 22,9897 2 0,00002 1,1547E-05
S 32,065 2 0,00002 1,1547E-05
O 15,9994 3 0,0003 1,73E-04

Mr Na25203 158,1076
uMrNa2S203  0,0053

Perhitungan :

Quoted uncertainty

Standard uncertainty (S) =

V3
0,00002
Standard uncertainty (S) = = 0,000012
V3
0,00002
Standard uncertainty (S) = = 0,000012
V3
_ 0,0003
Standard uncertainty (S) = NG = 0,00017

Mr Na,S,0; = (2 X ArNa) + (2 X ArS) + (3 X Ar0)
Mr Na,S,05; = (2 X 22,9897) + (2 X 32,065) + (3 X 15,9994)
Mr Na23203 - 158,1076

WMr Na,S,05 = /(2 X Sya) + (2 X Sg) + (3 X S,)

i Mr Na,S,05 = /(2 X 0,000012) + (2 x 0,000012) + (3 x 0,00017)
l.l Mr Na25203 == 0,0053



Ketidakpastian Massa Molar KH(103)

Quoted Standard

Elemen Ar " Uncertainty  Uncertainty
K 39,0983 1 0,0001 5,774E-05
H 1,00794 1 0,00007 4,041E-05
I 126,9045 2 0,00003 1,732E-05
0] 15,9994 5 0,0003 1,732E-04

MrKH(IOs),  373,9122
1 Mr KH(103)2 0,0085

Perhitungan :

Quoted uncertainty

Standard uncertainty (S) =

V3
_ 0,0001

Standard uncertainty (S) = = = 0,00006
0,00007

Standard uncertainty (S) = 7 = 0,00004
0,00003

Standard uncertainty (S) = 73 = 0,00002
0,0003

Standard uncertainty (S) = 73 = 0,00017

Mr KH(I03), = (1 X ArK) + (1 X ArH) + (2 X ArI) + (5 X Ar 0)

Mr KH(I03), = (1 x 39,0983) + (1 X 1,00794) + (2 X 126,9045)
+ (5 x 15,9994)

Mr KH(105), = 373,9122

wMr KH(105), = /(1 X Sg) + (1 X Syp) + (2 X Sp) + (5 X So)
i Mr KH(103),

= /(1 x 0,00006) + (1 x 0,00004) + (2 x 0,00002) + (5 x 0,00017)
u Mr KH(103), = 0,0085



» Ketidakpastian Gabungan dan Diperluas

Sumber Ketidakpastian Nilai  Satuan Ketidakpastian Ketidakpastian

Baku Relatif
V Na2C.03 buret 25 mL 25 mL 0,0227 0,0009
\n/fH('O@Z pipetukur2s oy L 0,0429 0,0021
Berat molekul Na;C>03 158,1076 g/mol 0,0053 0,000034
Berat molekul KH(103),  373,9112 g/mol 0,0085 0,000023
Ketidakpastian Gabungan 0,0009

Perhitungan :

Ketidakpastian gabungan :

2
| (u(V))2 . (u(V))2 s (u(Mr)) N (u(Mr)>2
He v % Mr Mr
1o = 1/0,0009% + 0,00212 + 0,0000342 + 0,0000232
1, = 0,0009 mg/L

Ketidakpastian diperluas

H=Hc X2
pu = 0,0009 mg/L x 2
pu=0,0018 mg/L

Estimasi Ketidakpastian Pengukuran Standardisasi lodin

» Diagram Tulang Ikan Standardisasi lodin

Mr Na,S,04 V |, Pipet ukur 25 mL

\ Kalibrasi _\4—- Faktor muai
N1,
/ Kalibrasi /— Faktor Muai

Mr 1, V Na,S,0; Buret 25 mL
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» Ketidakpastian Baku
Ketidakpastian Baku Asal Buret 25 mL

No. Deskripsi Nilai
1 Qu (Volume Kalibrasi) (mL) 0,05
2 V6 2,4495
3 w(kal) 0,0204
4 Volume alat ukur (mL) 25
5 Suhu lingkungan (°C) 24,48
6 Suhu kalibrasi alat (°C) 21,2
7 AT 3,28
8 a 0,0002
9 3 1,7321
10 W(EM) 0,0099
11 w(v) 0,0227
Perhitungan :
a
u(kal) 7
0,05 mL
hkal) = =205

u(kal) = 0,0204

volume alat ukur x AT x a

uFM = NG

25mL x 3,28 x 0,0002
HEM = 1,7321
uFM = 0,0099

(V) = y/(ukal)? + (uFM)?
w(V) = /(0,0204)2 + (0,0099)2
w(V) = 0,0227
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Ketidakpastian Baku Asal Pipet Ukur 25 mL

No. Deskripsi Nilai
1 Qu (Volume Kalibrasi) (mL) 0,1
2 V6 2,4495
3 u(kal) 0,0408
4 Volume alat ukur (mL) 25
5 Suhu lingkungan (°C) 24,48
6 Suhu kalibrasi alat (°C) 20,1
7 AT 4,38
8 o 0,0002
9 V3 1,7321
10 wW(FM) 0,0133
11 wV) 0,0429
Perhitungan :
kal) = —
u(kal) NG
0,1 mL
h(kal) = 22705

u(kal) = 0,0408

volume alat ukur x AT x a

uFM = NG

25mL x 4,38 x 0,0002
hEY 1,7321
uFM = 0,0133

(V) =/ (ukal)? + (LFM)?
w(V) = 4/(0,0408)2 + (0,0133)2
w(V) = 0,0429

Ketidakpastian Massa Molar 1>

Quoted Standard

Elemen Ar " Uncertainty Uncertainty
| 126,9045 2 0,00003 1,73E-05
puMr 12 0,0059
Mr 12 253,809

Perhitungan :
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Quoted uncertainty

V3
0,00003
V3

Standard uncertainty (S) =

Standard uncertainty (S) = = 0,000017

Mrl, = (2 X Ar])
Mrl, = (2 X 126,9045)
Mrl, = 253,809

uMrl, =+(2x%5S))
uMrl, = /(2 x 0,000017)
wMrl, = 0,0059

Ketidakpastian Massa Molar Na>S303

uoted Standard
Flyep Ar " Ur%ertainty Uncertainty
Na 22,9897 2 0,00002 1,1547E-05
S 32,065 2 0,00002 1,1547E-05
O 15,9994 3 0,0003 1,73E-04
Mr NazS203 158,1076
p Mr NaS,03 0,0053

Perhitungan :

Quoted uncertainty

Standard uncertainty (S) =

V3
0,00002
Standard uncertainty (S) = = 0,000012
V3
0,00002
Standard uncertainty (S) = = 0,000012
V3
_ 0,0003
Standard uncertainty (S) = = = 0,00017

Mr Na,S,0; = (2 X ArNa) + (2 X ArS) + (3 X Ar 0)

Mr Na,S,0; = (2 X 22,9897) + (2 X 32,065) + (3 X 15,9994)

Mr Na23203 == 158,1076

WMr Na,S,05 = /(2 X Sya) + (2 X Sg) + (3 X S,)

i Mr Na,S,0; = /(2 X 0,000012) + (2 X 0,000012) + (3 X 0,00017)

4 Mr Nazszo3 == 0,0053
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» Ketidakpastian Gabungan dan Diperluas

Sumber Ketidakpastian ~ Nilai ~ Satuan Ketidakpastian Ketidakpastian

Baku Relatif
V Na2C203 buret 25 mL 25 mL 0,0227 0,0009
V | pipet ukur 25 mL 25 mL 0,0429 0,0017
Berat molekul 12 253,8090 g/mol 0,0059 0,000023
Berat molekul Na;C>03 158,1076 g/mol 0,0053 0,000034
Ketidakpastian Gabungan 0,0009
Ketidakpastian Diperluas 0,0018

Perhitungan :
Ketidakpastian gabungan :

| (u(V))2 . (u(V))2 s (u(Mr)>2 . (u(Mr)>2
He = Ty Vv Mr Mr
e = +/0,0009% + 0,00172 + 0,0000232 + 0,0000342
1. = 0,0009 mg/L

Ketidakpastian diperluas
H=Hc X2

pu = 0,0009 mg/L x 2
pu=0,0018 mg/L

Estimasi Ketidakpastian Pengukuran Penentuan Sulfida
» Diagram Tulang lkan Penentuan Sulfida

V sampel Gelas ukur 250 mL V1, Pipet ukur 5 mL V Na,S,0, Buret 25 mL

«— Faktor Muai Faktor Muai 4
i Kallbresi Kallbrasi ¢ Faktor Muai
Kadar sulfida
/ / / mgS7/L

Presisi N Na23203 N |2
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» Ketidakpastian Baku

Ketidakpastian Baku Asal Buret 25 mL

No. Deskripsi Nilai
1 Qu (Volume Kalibrasi) (mL) 0,05
2 V6 2,4495
3 w(kal) 0,0204
4 Volume alat ukur (mL) 25
5 Suhu lingkungan (°C) 24,48
6 Suhu kalibrasi alat (°C) 21,2
7 AT 3,28
8 a 0,0002
9 3 1,7321
10 W(EM) 0,0099
11 w(v) 0,0227
Perhitungan :
a
u(kal) 7
0,05 mL
hkal) = =205

u(kal) = 0,0204

volume alat ukur x AT x a

uFM = NG

25mL x 3,28 x 0,0002
HEM = 1,7321
uFM = 0,0099

(V) = y/(ukal)? + (uFM)?
w(V) = /(0,0204)2 + (0,0099)2
w(V) = 0,0227

52



Ketidakpastian Baku Asal Pipet Ukur 5 mL

No. Deskripsi Nilai
1 Qu (Volume Kalibrasi) (mL) 0,03
2 V6 2,4495
3 u(kal) 0,0122
4 Volume alat ukur (mL) 5
5 Suhu lingkungan (°C) 24,48
6 Suhu kalibrasi alat (°C) 20,1
7 AT 4,38
8 a 0,0002
9 V3 1,7321
10 W(EM) 0,0027
11 w(v) 0,0125
Perhitungan :
kal) = —
u(kal) NG
0,03 mL
h(kal) = = 2205

u(kal) = 0,0122

volume alat ukur x AT x a

uFM = NG

WM = 5mL x 34,38 x 0,0002
1,7321

uFM = 0,0027

(V) =/ (ukal)? + (LFM)?
w(V) = /(0,0122)2 + (0,0027)2
w(V) = 0,0125
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Ketidakpastian Baku Gelas Ukur 250 mL

No. Deskripsi Nilai
1 Qu (Volume Kalibrasi) (mL) 1
2 V6 2,4495
3 u(kal) 0,4082
4 Volume alat ukur (mL) 250
5 Suhu lingkungan (°C) 24,48
6 Suhu kalibrasi alat (°C) 22,1
7 AT 2,38
8 o 0,0002
9 V3 1,7321
10 wW(FM) 0,0721
11 u(v) 0,4146
Perhitungan :
kal) = —
u(kal) = NG
1 mL
h(kal) = 27205
w(kal) = 0,4082
. volume alat ukur x AT x a
"I - 3
250 mL x 2,38 x 0,0002
HFM = 1,7321
uFM = 0,0721
w(V) = 0,4146
Ketidakpastian Presisi
No. Deskripsi Nilai
1. SD 0,1405
2. Vn 2,6458
3. u(P) 0,0531
Pergitungan :
_SD
Hp \/_ﬁ
_0,1405
Hp N
up, = 0,0531
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» Ketidakpastian Gabungan dan Diperluas

Ketidakpastian Ketidakpastian

Sumber Ketidakpastian ~ Nilai Satuan Baku Relatif
V NazS,03 buret 25 mL 25 mL 0,0227 0,0009
V |, pipet ukur 5 mL 5 mL 0,0125 0,0025
V sampel gelas ukur 250
mL 200 mL 0,4146 0,0021
Standardisasi Na2S.03 0,0254 N 0,0009 0,0359
Standardisasi |2 0,0262 N 0,0009 0,0348
%RSD 1,7594 mg/L 0,0531 0,0302
Ketidakpastian Gabungan 0,0029
Ketidakpastian Diperluas 0,0058
Kadar sampel + ketidakpatian diperluas 1.7594 + 0.0058

Perhitungan :

Ketidakpastian gabungan :

n(v)

= S (5

\'

)+

(N Na,S,0

H(N 1)

5+

I

)+ (o)

We = \/0,00092 +0,0025% 4+ 0,00212 4+ 0,03592 + 0,03482 + 0,03022 + 0,03022

1. = 0,0029 mg/L

Ketidakpastian diperluas
H=Hc X2

pu=0,0029 mg/L x 2

pu = 0,0058 mg/L
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Lampiran 8. Dokumentasi Penelitian

g\ ABORATORI
DINAS LINGKUN

KABUPATEN SUKC

Larutan Asam Klrida (HCI)6 N

o

Larutan Kanji (Indikator Amilum)
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Sampel air limbah

Standardisasi Larutan NazS,03

Buret 25 mL
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