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PERNYATAAN

Saya menyatakan bahwa Laporan Tugas Akhir yang berjudul Penentuan
Kadar Besi pada Sedimen Laut Menggunakan Microwave Digestion Sccara
Spektrofotometri Serapan Atom ini tidak terdapat bagian yang pemah digunakan
untuk memperolch gelar Ahli Madya atau gelar lainnya yang pernah ditulis dan
diterbitkan orang lain, kecuali secara tertulis diacu dalam naskah ini dan
disebutkan dalam daftar pustaka.

Yogyakana 26 Sepiembcr 2022

Shooﬁn Zulfa Istighfiara
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PENENTUAN KANDUNGAN BESI PADA SEDIMEN LAUT
MENGGUNAKAN MICROW.AVE DIGESTION SECARA
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email: 19231033 students.uii.ac.id

INTISAR]

Telah dilakukan penentuan kandungan besi dalam sampel sedimen laut
menggunakan microwave digestion sccara spektrofotometri serapan atom (SSA)
dengan parameter pengujian linearitas, LoD dan LoQ, presisi dan ketidakpastian
pengukuran. Penelitian ini dilakukan untuk menentukan kandungan kadar besi
dalam sampel sedimen laut. Kandungan besi dalam sedimen laut dilakukan
preparasi  sampel dengan menggunakan microwave digestion  secara
spektrofotometeri serapan atom. Berdasarkan hasil analisis, konsentrasi logam
berat besi (Fe) dalam sampel sedimen laut guna mencntukan cemaran dalam
perairan laut yang dapat membahayakan bagi ckosistem laut karena logam berat
besi bersifat susah terurai. Hasil konsentrasi Fe dalam sampel sedimen adalah
18012,9061 mg/L. Hasil pencntuan kadar besi vang ditinjau dari beberapa
parameter metode kurva kalibrasi diperoleh nilai koefisicn korelasi sebesar ,9972
, LOD dan LOGQ scbesar [1,5073 dan 38,3577 mg/L, presisi (o RSD) sebesar 0.6
% dan ketidakpastian diperluas didapatkan scbesar 4429,2068.

Kata kunci: Fc, sedimen, microwave digestion, spektrofotometri serapan atom

=il



BABI
PENDAHULUAIN

1.1 Latar Belakang
Negara Indonesia adalah negara yang terdiri dari beberapa kepulavan

yang menjadi satn kesatuan wilayah dan batas wilayah kepulauan Indonesia
memiliki beberapa pantai dan pengunungan. Perbatasan suatu wilayah antara
lautan dan daratan yang terjadi pengendapan dan pengikisan diakibatkan oleh
gelombang air laut (Firmansyah dkk,2014). Limbah daratan yang bermuara
kelaut akan larut kedalam air laut dan akan terkonsentrasi sedimen.

Pencemaran air laut terjadi karena adanya kotoran atau hasil buangan
aktivitas dari makhluk hidup yang masuk kedalam air sungai (Rengki,2011).
Pencermaran merupakan suatu permasalahan yang dihadapi pada jaman
sckarang, salah satu yang mengakibatkan pencemaran adalah air. Aktivitas -
akufitas manusia yang membuahkan limbah seperti limbah rumah, limbah
industri. Pencemaran laut terjadi akibat dart pembuangan lmbah sceara
sengaja ataupun lidak sengaja oleh manusta yang mengakibatkan terdapainya
logam berat yang beraeun (Hala,dkk, 2005). Keberadaan logam berat dalam
perairan laut disebabkan oleh berbagai sumber yaitu dari limbah rumah
tangga, limbah pertanian dan buangan limbah industri.

Sedimen merupakan suatu habitat organisme dan scbagai komponen
penting dari ekosisitem perairan. Sedimen juga sebagai tempat utama untuk
polutan kimia yang persisten, beracun yang dilepaskan ke lingkungan.
Limbah kimia pada ekosisten perairan yang masuk ke badan air dan ndak
mudah untuk terurai dapat terakumulasi dalam sedimen. Sedimen menjadi
indicator untuk mengetahui kontaminan scperti  logam  berat  dalam
lingkungan perairan (Kruopiene, 2007). Kandungan logam berat yang akan
menumpuk pada air laut dan sedimen masuk kedalam system rantai makanan

dan berpengaruh pada kehidupan organisme (Said dkk, 2009).



Banyaknya industn yang diperkirakan mempengaruhi logam berat
Fe diperairan yang kemungkinan membuang limbah hasil produksinya ke
perairan yang mengalir ke laut yang menghasilkan limbah buangan terscbut
diperkirakan mengandung logam berat Fe. Proses terbentuknya sedimen
terjadi pada daerah pantai yang mengalami ecrosi karena material
pemebentukan pantai terbawa oleh arus ke tempat lain dan tidak kembali ke
tempat semula. Pembentukan sedimen atau endapan sedimen disebabkan olch
material pembentuk (Firmansyah dkk, 2014). Beberapa material yang
tersusun pada sedimen laut yaitu material biogenetic yang berasal dari
organisme, material dari proses hasil kimiawi scperti garam dan fosfor,
material residual, material sisa pengendapan dan material hasil erosi daratan.
Komposisi yang terdapat pada sedimen laut berupa mineral dan struktur
kimia dalam bebatuan. Logam berat pada perairan laut akan berbahaya pada
kehidupan suatu organisme dan juga membahayakan bagi keschatan bagi
manusia karena sifat dari logam berat yang susah terurai.

Logam berat yang menjadi perhatian untuk dianalisis pada sampel
sedimen laut yaitu logam Al Cd, Cr, Cu, Mn, Ni, Pb, Fe. Logam Fe sangat
dibutuhkan oleh organisme hidup lctapi jika dalam jumlah banyak akan
menimbukan efck racun. Salah satu cara untuk mengetahui kandungan Fe
dalam sedimen laut dengan menggunakan metode microwave digestion yaitu
dengan melarutkan asam kuat. Proses destruksi pada sampel sedimen laut
untuk mendapatkan larutan yang tereampur sempurna dengan analit dan
menghindari ter jadinya hilangnya analit atau tegadi pada kontaminan analit.
Penelitian ini menggunakan destruksi microwave karena pada penelitian ini
digunakan larutan HNOs dan HCl yang akan mudah menguap dan
menyebabkan larutan menjadi berasap apabila larutan dalam asap ini semakin
banyak maka semakin banyak yang keluar, akuaregia menjadi kurang stabil.
Keunggulan destruksi basah tertutup dengan menggunakan smicrowave yait
menghasilkan kualitas destruksi yang tinggi, unsur unsur yang bersifat volatil
tidak hilang dan waktu proses destruksi yang digunakan relatf singkat

(Rodiana, 2013). Destruksi basah mendapatkan hasil yang baik daipada



destruksi kering, destruksi basah yang digunakan pada suhu yang ridak
melebihi titik didih larutan dan pada umumnya karbon akan cepat hanvur
daripada menggunakan cara pengabuan kering, Sampel scdimen laut dapat
dianalisis menggunakan alat dromic Absorpiion Spectophotomeiry (AAS).
Menurut Naschan (2017) Sclain dengan #tu pengujian logam berat pada
sedimen laut dapat dilakukan dengan menggunakan alat {CP-OES
(Inductively Plasma-Optical Emission Spectrometry).

Berkaitan dengan latar belakang diatas dilakukan analisis logam Fe
dalam sedimen laut. Hal ini bertujuan untuk mengetahui konscntrasi logam
besi yang mengalami akumulasi dalam sedimen laut dan mengetahui
mstrument memberikan hasil yang baik dalam menganalisis logam Fe pada
sampel sedimen dilihat dari beberapa paramater yaitu linearitas, limit deteksi
dan limit kuantitasi, presisi, dan ketidakpastian pengukuran.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah discbutkan, mumusan masalah

yang dianalisis adalah :

1. Berapa kandungan Fe pada sampel sedimen laut yang dinji dengan
spektrofotometer serapan atom (SSA)?

2. Bagaimanakah unjuk hasil penentuan kadar besi (Fe ) dalam sedimen laut
secara spekirofotometer serapan atom (SSA) dengan parameter linicritas,
LoD dan LoQ, presisi, dan ketidakpastian pengukuran 7

1.3 Tujuan

Tujuan penelitian yang dilakukan adalah:
1. Menentukan kandungan Fe pada sampel sedimen laut yang diuji dengan
menggunakan spektrofotometer scrapan atom {SSA).

2. Menentukan unjuk hasil penentuan kandungan besi (Fe) pada sampel

sedimen laut secara spektrofotometer scrapan atom (SSA) dengan
parameter  linieritas, LoD dan LoQ, presisi dan  ketidakpastian

pengukuran.



1.4 Manfaat

Manfaat melakukan penelitian adalah:

1. Mengetahui proscdur penentuan kadar besi pada sampel sedimen laut
dengan menggunakan metode microwave secara Spektrofotometer
Serapan Atom(SSA)

2. Memberikan informasi tentang hasil penentuan kadar besi (Fe) pada
sampel sedimen laut dengan metode mierowave digestion Sceara

Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Sedimen
Sedimen merupakan partikel hasil dari pelapukan batuan, material

biologi, material sisa tumbuhan dan daun serta endapan kimia (Bent et al.,
2001). Sedimen adalah ranting - ranting material yang terbentuk ulasan baru
batu secara physical dan sccara kimia. Partikel ini memiliki size yang besar
sampai yang sangat halus dan bermacam macam bentuk. Hasil sedimen
didapatkan dari pecahan, mineral ataupun material organic yang diangkut dari
berbagai sumber dan diendapkan oleh corong udara, angin, es atau air dan
termasuk material yang diendapkan dari material yang melayang dalam air
atau dalam bentuk larutan kimia (Usman, 2014).

Sedimen adalah suatu kumpulan hasil rombakan batuan yang memiliki
kandungan logam berat yang dipengaruhi oleh meneralogi batan asal
Kandungan logam berat akan terkandung dalam sedimen yang terdiri atas
geokimia dan hasil aktivitas manusia Sedimen sangat berperan penting dalam
tujuan akhir limbah dan mempunyai potensi untuk melepas zat zat tercemar
ke dalam kolam air dengan adanya perubahan kondisi kimiawi. Sedimen laut
adalah endapan vang terhampar didasar laut dan penyusunan lapisan laut.
Material sedimen berasal dari beberapa sumber yang ada dibumi yairu
daratan, organisme dan air (Zainal A, 2009).

2.2Logam Berat
Logam bcrat adalah logam yang tergolong sama dengan logam yang

lainnya. Pengarnuh yang dihasilkan logam beral masuk kedalam organisme
hidup maka organisme hidup terscbut akan langsung terkena racun (Palar,
1994). Hampir 75 % unsur yang terdapat dalam table periodie adalah unsur
logam. Unsur logam dapat ditemukan disctiap golongan kecuali golongan
VIH-A dan golongan VIII-A. Unsur logam dapat dikelompokan berdasarkan
golongan golongan yang scsuai dengan karakteristiknya (Palar, 2008).

Logam berat salah satu komponen alami yang terdapat di kulit bumi

yang didapat dihancurkan dan termasuk =zat yang berbahaya karcna



bioakumulasi. Bioakumalasi terjadi adanya peningkatan konsentrasi zat kimia
dalam tubuh mahluk hidup dalam jangka waktu wyang lama apabila
dibandingkan dengan adanya zat kimia yang terdapat dialam (Yudo, 2006).
Logam berat terakumulasi lewat rantai makanan yang berarti tingkatan rantai
makanan yang ditempati oleh organisme semakin tinggi maka akumulasi
logam berat juga semakin bertambah. Logam berat juga dapat menimbulkan
efck negatif pada kehidupan makhluk hidup yang dapat mengganggu reaksi
kimia, menghambat absorbs dari nitrien- nutrien yang cssensial (Ashraf,
2006).

Logam berat adalah suatu zat pencemar berbahaya yang mempunyai
sifat tidak dapar terdegradasi secara alami dan lebih terakumulasi dalam air,
sedimen dasar perairan dan tubuh organisme (Harun et al, 2008). Logam
berat bersifat berbahaya dan racun karena memiliki rapat massa tinggi dan
scjumlah konscntrasi kecil. Elemen imi tdak dapat dihancurkan ataupun
didegradasi.

2.2.1 Besi

Besi merupakan logam transisi yang memasuki sepuluh  besar
sebagian unsur dibumi memiliki nomor atom 26 dan massa atom 55,8. Logam
berkilau yang mudah dibentuk termasuk golongan VIII dari tabel periodik.
Besi memiliki massa jenis 7,9 g/em® dan titik leleh 1535°C dan titik didih
3000°C (Kamble, et al., 2013). Logam reakiifyang stabil diudara kering dan
air bebas karbon dioksida. Besi yang berada dalam lingkungan dapat
dioksidasi oleh oksigen atmosfer ion besi (1) dioksidasi menjadi ion besi
(III). Keadaan besi sangat rentang untuk mengalami proses hidrolisis yaitu
membentuk polimer besi hidroksida yang tidak larut dengan ion hidroksil
(Hollemaan dan Wiberg, 1971).

Besi salah sam elemen yang tidak mudah menguap dan terdiri dari
pelapukan batuan yang diperlukan untuk sedimentasi dimediasi air (Burner
dan Baceini, 1981). Mawik yang datang pada lingkungan yang berbeda
menunjukan dengan berbagai konsentrasi Di dalam air, besi dalam bentuk

terlarut sebagai senyawa garam feri (Fe¥) atau garam fero (Fe™); tersuspensi



sebagai butir koloidal (diameter < 1 mm) atau lebih besar seperti Fe(OH): dan
tergabung dengan zat organic atau zat padat yang anorganik { Said, 2003).
2.2.2 lon besi dalam air

Sifat kimia peraran dari besi merupakan sifat redoks, pembentukan
komplcks dan membolisme oleh mikroorganisme. Besi dengan bilangan
oksidasi rendah yaitu Fe (II) umum ditemukan dalam air tanah dibandingkan
dengan Fe (III) karena air tanah tidak berhubungan dengan oksigen dari
atmosfer, konsumsi oksigen bahan organic dalam media mikroorganisme
sehingga menghasilkan keaddan reduksi dalam air tanah. Dalam kondisi tidak
ada cksigen air tanah yang mengandung besi (I} jernih bergitu mengalami
oksidasi oleh oksigen yang berasal dari ammosfer ion ferro akan berubah
menjadi jon ferri. Pembentukan besi (III) oksidasi terhidrat yang tidak larut
menyebabkan air berubah menjadi abu-abu Logam berat besi (Fe) yang
terlarut dalam air dapat berbentuk kation ferro dan kation ferri.

2.2.3 Toksikologi besi

Limbah yang mengandung logam berat terscbut akan masuk
kedalam ckosistemn pantai atau laut yang kemudian laut menjadi tempat
terkumpulnya zat zat pencemar yang dibawa aliran air. Logam berat yang
masuk kedalam perairan akan mengalami pengendapan, pengenceran dan
disperse kemudian dalam organisme yang berada diperairan tersebut (Umar
dkk.,2001). Palar (1994) menyatakan bahwa konsentrasi tenientu logam berat
akan berubah fungsi menjadi racun bagi kehidupan perairan.

Logam besi merupakan salah logam berat yang sangat penting bagi
organisme, tapi dalam jumlah yang berlebihan akan menghasilkan efek
toksik. Buangan indutri yang mengandung persenyawaan logam berat besi
bukan menimbulkan toksik terhadap wmbuhan tetapi terdapat pada hewan
dan manusia. Tingginya kandungan logam fe akan berdampak terhadap
keschatan manusia diantaranya bisa menyebabkan keracunan (muntah),
kerusakan usus, penuaian dini hingga kematian mendadak, radang sendi,
cacal air, gusi berdarah, kankcr diabetes, hiperiensi, hepatitis (Parulian,

2009),



2.2.4 Sumber cemaran besi

Kandungan logam berat dalam perairan secara alamiah relatif
sedikit, tetapi dengan adanya aktifitas masyarakat disekitar seperti kegiatan
industri, domestik, pertanian dan lainnya yang dapat menimbulkan ter jadinya
peningkatan kandungan logam besi pada perairan. Adanya peningkatan serta
buangan air limbah industri yang mengandung senyawa logam besi akan
beracun dan akan merusak ckosistem yang terdapat dilaut. Logam besi yang
masuk ke dalam lingkungan perairan tidak seclamanya berasal dari kegiatan
manusia tewapi  juga berasal dari adanya daur alamiah yang dapat
memindahkan logam berat dari batu-batuan ke tanah dan organisme hidup
lalu air dan mengendap dalam sedimen (Andreas, 2010).
2.3 Preparasi sampel

Destruksi adalah suatu perlakukan yang digunakan untuk melarutkan
atau mengubah sampel ke bentuk materi dan diukur sehingga pada saat
analisis terdapat unsur unsur didalamnya. Proses destruksi bertujuan untuk
menghasilkan larutan yang tercampur sempurna dengan analit, dekomposisi
yang sempurna dari padatan dan menghindari terjadinya kontaminasi analit
(Rodiana dkk, 2013). Metode destruksi terdapat 2 jenis yaitu destruksi basah
dan destruksi kering (Tunakova et al,, 2017). Metode Destruksi adalah suatu
metode yang befingsi untuk menghilangkan ikatan unsur logam dengan
komponen lain dalam matrik schingga unsur terscbut berada dalam keadaan
bebas (Kristianingrum, 2012). Adapun reaksi antara logam dengan zat
pengoksidasi lainnya scperti logam dengan HNO; berikut ini (Wulandari dan
Sukesi, 2013).

Fungsi HNO; dalam reaksi diatas sebagai pengoksidasi utama karena
sifat logam sendiri adalah logam yang dapat larut dalam HNOs, schingga

salah satu logam akan teroksidasi oleh HNO3

2.3.1 Destruksi Basah
Destruksi basah merupakan sampel yang dirombak dengan asam

asam baik tunggal maupun campuran yang kemudian dioksidasi dengan



menggunakan zat oksidator. Perlamt yang digunakan untuk destruksi basah
adalah asam nitrat, asam sulfat, asam perklorat,, asam klorida (Habibi dkk,
2020). Apabila sampel dimasukan kedalam zat pengoksidasi kemudian
dipanaskan dengan temperatur yang cukup tinggi dan apabila pemanasan
dilakukan secara kontinu dengan waktu yang lama sampel akan teroksdai
seeara Sempurna dan elemen elemen dalam larutan asam akan ditinggalkan
dalam bentuk senyawa anorganik Scsuai dengan yang dianalisis {Anderson,
1987). Jika larutan yang didestruksi jernih maka dapat dikatakan bahwa
terjadinya kesempurnaan dalam proses destruksi dan semua kontituen telah
larut dengan sempurna atau perombakan senyawa organic berjalan dengan
baik.

Prinsip metode destruksi basah merupakan penggunaan asam nitrat
berfungsi untuk mendestruksi zat organic pada suhu yang rendah dan
mengurangi  kandungan mincral karcna terjadinya penguapan. Destruksi
basah ada 2 maeam yaitu destruksi basah terbuka dan destruksi basah terutup
(Rediana dkk, 2013).

Keuntungan memakai metode destruksi asami terbuka merupakan
alat alat yang digunakan relatif murah. Kelemahan menggunakan mctode
asam terbuka adalah unsur unsur dalam sampel akan mudah menguap dan
hilang selama ter jadinya proses destruksi dan kermungkinan terjadi kesalahan
dalam analisis, maka dari itu untuk memperbaiki kelemahan dari metode
destruksi asam terbuka dapat dapat digunakan dengan metode asam tertutup
yang menggunakan metode microwave digestion Metode microwave
digestion sampel ditambahkan asam kuat pada sistem tertutup maka terjadi
peningkatan suha dan tekanan pada sampel yang menjadikan logam menjadi
larut (Rodiana dkk, 2013). Keunggulan menggunakan metode destruksi
dengan menggunakan microwave digestion adalah kualitas destruksinya
tinggi, unsur unsur volatile tidak hilang dan proses wakmu destruksi yang

dibutubkan relatif singkat sckitar 20-40 menit (Rodiana dkk, 2013).



2.4 Spektrofotometer Serapan Atom
Spektrofotometri  adalah  salah sam  cara atau metode untuk

menganalisa unsur unsur kimia berdasarkan pada pengukuran serapan sinar
monokromatis olech suatn lajur larutan berwarna pada panjang gelombang
spesifik  dengan menggunakan monokromator prisma dengan detector.
Spektrofotometer serapan atom (SSA) merupakan suam alat yang digunakan
untuk metode analisis penentuan unsur unsur logam dan metalloid dengan
pengukuran berdasarkan cahaya yang diserap dengan panjang geclombang
tertentu pada atom atom dalam keadaan bebas (Skoog,dkk 2000).

Metode analisis spektrofotometri serapan atom didasarkan pada proses
penyerapan encrgi radiasi oleh atom-atom yang berada pada tingkat tenaga
dasar (ground stare). Penyerapan tersebut menyebabkan tereksitasinya
elekiron dalam kulit atom ke tingkat tenaga yang lebih tinggi {exited siare).
Pengurangan intensitas radiasi yang diberikan sebanding dengan jumlah atom
pada tingkat tenaga dasar yang menycrap cnergi radiasi tersebut. Intensitas
radiasi yang diteruskan (transmitansi) alau mengukur intensitas radiasi yang
diserap (absorbansi), dapat diukur schingga konsentrasi unsur di dalam
cuplikan dapat ditentukan (Gunandjar, 1985).

Prinsip spektrofotometri serapan atom (SSA) berdasarkan atom yang
terabsorbsi cahaya. Cahaya yang diserap oleh atom pada panjang gelombang
dan sifat unsur tertentu. Panjang gelombang yang digunakan pada AAS 200-
300 nm (Skoog dkk, 2000). Analisis kuantitatif dengan menggunakan AAS
sampel yang digunakan harus berupa larutan. Terdapat beberapa cara untuk
melanutkan sampel yaitu sampel dilaratkan dengan pelarat yang sesuai,
sampel dilarutkan dnegan asam, sampel dilarutkan dengan basa kemudian
hasil leburan langsung dilarutkan dengan pelarut yang sesuai. Larutan yang
dihasilkan untuk menganalisis dengan menggunakan AAS harus dalam
keadaan jernih, stabil dan tidak akan mengganggu zat zat yang akan
dianalisis.

Prinsip dasar AAS merupakan terjadinya interaksi antara radiasi

elektromagnetiik dan sampel. Spektrofotometer serapan ini sangat cooeck
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digunakan pada konsentrasi rendah. Mectode AAS terdapat komponen utama
yaitu menggunakan system vang dapat menghasilkan uap atom dari sampel
(Khopkar, 2008). Hukum yang mendasari spektrofotometer (AAS) merupajan
hukum Lambert dan Hukum Beer yang dipadukan menjadi Hukm Lambert
Beer. Hukum Lambert Beer menyatakan bila suatu sinar monokromatis
melewati medium transparan, maka intesnsitas Sinar yang diteruskan
berkurang dengan bertambahnya ketebalan medium yang dilalui sinar dan
Hukum Beer menyatakan intensitas sinar yang diteruskan berkurang seeara
cksponensial dengan bertambahnya konsentrasi unsur yang menyerap sinar
tersebut. (Day and Underwood, 1989). Kedua hukum Lambert Beer tersebut

didapatkan persamaan:
A=t.b.¢c aau A =ab.c(granvliter)

Keterangan:

A = scrapan

€= Absomptivitas molar (mol/L)
a= Absorptivitas (g/L)

b = Tebal nyala (nm)

¢ = Konsentrasi (pprm)

Absorptivitas molar dan absorptivitas merupakan suatu konstanta dan
nilainya spesifik untuk jenis zat dan panjang gelombang tertentu. Mengukur
scrapan suatu jenis konsentrasi dapat ditentukan dengan membandingkan
dengan konsentrasi standar karcna serapan suatu spesics itu fungsi linier dari

konsentrasi (Aziz, 2007).
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f=Es FE

Gambar 2.1 Sistem peralatan spektrofotometer serapam atom

(Watson, 1999)

Sistem peralatan spektrofotometer serapan atom dapat dilihat pada
gambar 2.1
1. Sumber sinar

Spekirofotometer serapan atom biasa menggunakan sumber sinar
yaitu haflow catode lamp (lampu katoda berongga) yang berupa tabung kaca
tertuup mengandung katoda dan anoda. Tabung kaca tertutup yang
mengandung katoda terbuat dari logam dan berbentuk silinder. Gas yang
mengandung pada katoda dalah gas neon atau argon yang memiliki tekanan
rendah antara 10 -15 torr
2. Tempat sampel

Sampel vang dianalisis menggunakan spektrofotometer serapan atom
harus menjadi atom atom netral masih dalam keadaan asas. Sampel yang
diubah menjadi uap atom atom dengan beberapa eara yaitu dengan nyala
(flame) dan dengan tanpa nyala (flameless).
1. Nyala (flame)

Nyala berfungsi untuk mecrubah sampel berbentuk padatan atau
cairan menjadi bentuk uap atomnya atau yang dapat diebut pembcentukan
atomisasi. Pembentukan spektrofotometri emisi atom, nyala berguna untuk
pengeksitasikan atom yang berawal dari tingkat dasar menuju ke tingkat

yang lebih tinggi. Suhu yang didapatkan oleh nyala bergantung gas yang
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digunakan scperti gas batubara-udara, suhu yang digunakan sekitar 1800 °C,
gas asetilen dengansuhu 2200°C, gas asetilen — dinitrogen oksida (N:0)
dengan suhu 3000 °C. Sumber nyala yang paling sering dipergunakan
adalah campuran asetilen yang digunakan scbagai bahan pembakar dan
udara pengoksidasi. Nyala hidrogen-udara lebih jernih dibandingkan dengan
nyala asetilen-udara yang berada pada daerah UV di bawah 220 nm. nyala
digunakan untuk menctapkan berbagai jenis unsur dengan sekitar kerjanya
dan batas detcksi
Cara pengatoman pada nyala dengan memasukan sampel ke dalam
flame dengan cara tetap dan seragam alat yang dibutuhkan untuk
mendispersikan sampel dengan seragam dalam nyala. Atomisasi nyala dapat
dilakukan dengan 2 cara yailu dengan eara langsung dari pembakar
konsumsi total dan cara tidak langsung.
3. Monokromator
Monokromator yang digunakan dalam analisis berfungsi untuk
memisahkan dan memilih panjang gelombang.
4. Detcktor
Intensitas cahaya yang melewati tempal pengatoman mcrupakan
salah satu fungsi dari detector.
5. Readout
Readout adalah suatu alat penunjuk yang berfungsi untuk mencatat
hasil. Hasil pembacaan absorbansi dilakukan pada alat yang telah terkalibrasi.
Hasil pembacaan berupa angka atau kurva dari suatu recorder yang
menggambarkan abserbansi atau intensitas emisi.
2.5 Penentuan massa jenis larutan
Massa jenis merupakan besaran yang menyatakan perbandingan
antara massa dengan volume jadi satuan dalam massa jenis yaitu g/mL.
Penentuan massa jenis suatu zat cair pada laboratorium dapat dilakukan
dengan mcnggunakan piknometcr. Piknomcter yang memiliki banyak jenis
vkuran seperti 10 mL, 25 mL, atau 50 mL. pengukuran massa jenis suatu zat

cair dapat menggunakan piknomcter yang dilakukan dengan eara menimbang
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piknometer kosong dan menimbang piknometer yang berisi zat cair. Selisih
antara piknometer yang berisi zat cair dengan piknometer kosong dapat
dihitung scbagai massa zat cair. Penentuan massa jenis dengan menggunakan
piknometer didasarkan pada penimbangan massa zat cair dalam piknomecter
memiliki volume pada temperature terentu,

2.6 Penentuan Kandungan Besi (Fe)

2.6.1 Linearitas

Lincaritas adalah kemampuan metode analisis yang memberikan
tanggapan proposional terhadap konsentrasi analit dalam  sampel
(Riyanto,2014). Mengacu pada Eurachem metode analisis dapat dikatakan
linier pada rentang konsentrasi jika nilai koefisien determinasi (r) yang
diperolch > 0,995,

Linearitas adalah kemampuan metode analisis untuk mendapatkan
hasil  proposional  terhadap  konsecntrasi  analit pada  sampel
(Wenclawiak,2004). Uj linearitas seri standar yang dilakukan minimal 4
konsentrasi yang berbeda dengan rentang 50-150 % dari kadar analit dalam
sampel. Parameter hubungan kelinicran yang digunakan adalah koefisien
korelasi ( r) dan koefisien determinasi { R ) dengan persamaan regresi linier y
= ax + b yang artinya a sebagai slope, b scbagai intersep, x scbagai
konsentrasi dan y sebagai respon instrumen (Riyanto, 2014).

2.6.2 Limir of detection (LoD) dan limit of quantitation (LoQ)

Batas detcksi merupakan jumlah analit terkeeil dalam sampel yang
dapat didekieksi yang dapat memberikan respon signifikan dibandingkan
dengan blanko. Batas kuantitasi adalah kuantitas terkecil analit dalam sampel
yang masih memenuhi kriteria cermat dan scksama. Terdapat 3 cara dalam
menentukan LoD dan LoQ :

1. Signal 1o noise
Penentuan nilai Lol> dan Loq dengan menggunakan metode sigral o
noise dilakukan mengukur kebisingan dari puncak ke puncak di sekitar waktu

retensi analit yang kemudian menghasilkan konsentrasi analit yang sama
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dengan nilai tertentu dankcbisingan untuk sinyal rasio. Metode ini biasanya
digunakan untuk metode analisis yang menunjukan suara dasar. Limer of
detection (LOD) didefinisikan scbagai konsentrasi terendah  dimana
instrument mampu mendeteksi tetapi tidak mengukur rasio kebisingan
terhadap sinyal untuk LOD harus 1:3, nilai LOQ sebagai konsentrasi terendah
dimana instrument mampu mendetcksi dan mengukur rasio kebisingan
terhadap sinyal untuk LOQ harus 1:10.
2. Penentuan blanko

Penentuan  blanke vyang digunakan ketika analisis  blanko
memberikan hasil standar devisasi tidak nol. Limit of detection (LOD)
dikatakan sebagai konsentrasi analit yang sesuai dengan nilai blanke
ditambah dengan 3 standar deviasi sedangkan LOQ konsentrasi analit yang
sesual dengan nilai blanko ditambah dengan [0 standar deviasi.
3. Kurva kalibrasi

Kurva kalibrasi linear dikatakan bahwa respon instrument y
berhubungan linier dengan konsentrasi standar untuk retang terbatas
konsentrasi. Dapat dinyatakan dalam persamaan y = axt+b, persamaan ini
dapat digunakan untuk menghitung sensitivitas b dan LOD dan LOQ.
2.6.3 Presisi

Presisi adalah suawu pengukuran yang dihasilkan derajat kesesuain
uj individual dari sampel yang dilakukan secara berulang pada sampel
homogen. Presisi yang diukur dinyatakan sebagai simbangan baku atau
simpangan baku relatif. Presisi dapat dinyatakan menjadi 2 bagian yaitu
sebagai repetability dan reprodueibility. Repeatability merupakan metode
yang dilakukan secara berulang kali olch analit yang sama dan kondisi yang
sama tetapi pada jangka wakitu yang pendek. Reproducibility merupakan
suatu metode yang dikerjakan pada kondisi yang berbeda. Biasanya untuk
melakukan analisis dilakukan dalam laboratorium yang berbeda dan

menggunakan peralatan, percaksi, pelarut dan analis yang berbeda.



Kriteria yang dihasilkan sccara seksama dapat diberikan apabila
metode pengujian menghasilkan simpangan baku relative { RSD) atau
koefisien variasi {CV} 2% atau kurang, Akan tetapi pada kriteria ini sangat
fleksibel yang dipcngatuhi oleh beberapa factor pada konsentrasi analit yang
diuji, jumlah banyaknya sampcl dan kondisi dalam laboratorium. Nilai RSD
yang dinyatakan lebih dari 2 % itu memiliki presisi yang tidak baik.
Pengukuran presisi kuantitatif ditentukan dengan melakukan analisis contoh
berulang ulang minimal sebanyak 6 kali kemudian menghitung nilai

simpangan baku (SD).

Nilai KV atau RSD yang didapatkan kemudian dibandingkan nilai
nilai KV Honvitz. KV Horwvitz adalah kurva yang menghubungkan antara
reproducibilitas dengan konsentrasi analit. Menurut American pre-veterinary
medical association, 2004 (APVMA) mengatakan bahwa tingkat prcsisi yang
schaiknya dipcnuhi berdasarkan konsentrasi analit yang dianalisis. Tujuan uj
presisi untuk mengetahui suatu kedekatan hasil uji antarsa satu dengan yang
lainnya pada serangkaian pengujian. Presisi hasil pengukuran dinyatakan
scbagai %RSD. Dapat dilihat pada Tabel 2.1

Tabel. 2.1 Tingkat presisi berdasarkan konsentrasi analit
: (Menurut APVMA, 2014)
Jumlah komponen yang terukur pada sampel { x )  Tingkat presisi ( y)

x=10,00% ¥y<2%
1,00%<x<2% y=2%
0,10%<x<1,00% y510%

xZ000% 0%

2.6.4 Estimasi Ketidakpastian Pengukuran
Laboratorium pengujian dan kalibrasi harus memenuhi prosedur
estimasi ketidakpatian pengukuran (Riyanto, 2014). Sumber sumber yang
berasal dari kctidakpastian pengukuran adalah sampling, preparasi contoh,
peralatan, instrument, kesalahan acak dan sistematis dan personil. Analsisa
kimia dalam mencntukan ketidakpastian pengukuran dengan cara fishbone

(Pramono, 2014). Ketidakpastian merupakan suatu parameter yang rcntang
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nilainya ditetapkan berada dalam nilai benar. Ketidakpasuan memadukan

semua kesalahan yang diketahui jadi suatw remtang tunggal Nilai

ketidakpastian dapat dinyatakan dengan tanda + Rentang yang dihitung

dikenal dengan pengukuran ketidakpastian ( uncertainty measurement)
(Pramono, 2014).

Estimasi ketidakpastian pengukuran terdapat beberapa komponen

yang diklasifikasikan berdasarkan metode yang dapat menafsirkan nilai

numeriknya (Damastuti dkk., 2009).

1

Tipe A merupakan ketidakpastian yang ditentukan berdasarkan

pekerjaan  cksperimental  dan  dihitung  dari  rangkaian

pengamatan.

2. Tipe B merupakan ketidakpastian dapat ditentukan berdasarkan

informasi yang dapat dipercaya seperti sertifikat.

Cause effect diagram adalah alat banu yang dibutuhkan untuk

menggambarkan  hubungan antara sctiap sumber dan pengaruhnya

terhadap ketidakpastian akhir. Secara umum terdapat beberapa sumber

sumber ketidakpastian sebagai berikut:

= - R

Sampling

Spesifikasi instrument
Kemurnian reagen dan zat standar
Kesalahan acak

Presonel

Prcparasi eontoh

Kurva kalibrasi

Homogenitas contoh

1%



BAB 11
METODOLOGI

31 Alat

Alat alat  yang digunakan penelitian ini  yaitu berbagai jenis
peralatan gelas, neraca analitik (mettler Toledo), microwave digestion (Ethos
one), vial 50 mL (corming), Spcktrofotmeter serapan atom (Agilent
Technologies 200 series AA).
3.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penclitian ini adalah sampel sedimen
laut, milipore, HNO; 05 N, HNO; 65%, HCI 37 %, milipore, larutan standar
Fe 1000 mg/L.
3.3 Prosedur Kerja
3.3.1 Preparasi sampel

Preparasi sampel sedimen dengan metode destruksi basah tertutup
menggunakan microwave digestion. Sampel sedimen ditimbang sebanyak
0,0505 gram yang dimasukan ke dalam tabung microwave digestion,
kemudian dilarutkan menggunakan HNO; pekat dan HC! 37 % dengan
perbandingan 3 ; 1 vaitu scbanyak 9 ml HNO; pekat dan 3 ml HCl 37%.
Tabung microwave yang berisi sampel yang sudah dilarutkan dengan HNO3
pekat dan HCl 37 % lalu dimasukan kedalam microwave digestion. Suhu
yang digunakan pada proses destruksi adalah 120 °C dengan waktu yang
digunakan dengan satu kali destruksi adalah 25 menit. Sampel sedimen laut
dilakukan dua kali destruksi. Tabung sebelum dikeluarkan dari microwave
digestion didiamkan terlebih dahulu selama 5 menit dan didinginkan sampai
dengan subu ruang, Tabung destruksi dibuka kemudian contoh uji dimasukan
kedalam vial 50 mL dan diencerkan dengan HNO: 05 N sampai 50,0001

gram.



3.3.2 Pembuatan larutan HNO:0,5 N sebanyak 1000 mL

Sebanyak 34,72 ml HNOs pekat 65 % dimasukan kedalam labu ukur
1000 ml kemudian ditambahkan milipore sampai dengan tanda batas dan
dihomogenkan.
3.3.3 Pembuatan larutan standar Fe 100 mg/L

Larutan standar Fe 1000 mg/L ditimbang sebanyak 5,0021 gram
kemudian ditambahkan HNOs 0,5 N sampai dengan 100,0034 gram dan
dihomogenkan.
3.4 Penentuan Massa Jenis Zat Cair

Piknometer kosong ditimbang yang kemudian dicatat massanya.
Kemudian contoh zat cair dimasukan kedalam piknometer dan tutup
piknometer hingga permukaan zat cair sama dengan tinggi permukaan kapiler
piknometer dan catat massanya. Temperature contoh diukur dengan icpat
untuk menentukan volume piknometer berdasarkan tabel factor koreksi suhu.

Penentuan massa jenis dapat ditentukan menggunakan persamaan (1,1)

wi-wo

p= T (.1

3.5 Penentuan Kandungan Besi
3.5.1 Pembuatan larutan deret standar Fe

Sebanyak 0,5694 gram; 2,8602 gram; 5,8965 gram; 8,9730 gram;
12,0367 gram larutan standar Fe 100 mg/L ditimbang dan dimasukan
kedalam vial 50 ml Larutan diencerkan dengan menggunakan HNO; 05 N
sampat dengan 50,0017 gram kemudian dihomogenkan

3.5.2 Penentuan kurva kalibrasi

Larutan derct standar Fe dengan konsentrasi  1,3; 6,7, 13,9; 21,8;
295 mg/l. divkur absorbansinya menggunakan AAS pada panjang
gelombang 2483 nm, kcmudian mendapatkan absorbansinya kcmudian
dibuat kurva dengan hubungan antara konscntrasi standar (sumbu x) dengan

absorbansi (sumbu y).
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3.5.3 Penentuan LoD} dan LoQ

Penentuan  limit detcksi dan kuantisasi dilakukan dengan
menggunakan kurva kalibrasi pada deret standar Fe dengan konsentrasi 1,3;
6,7; 13,9; 21.8; 29,5 mg/L. Batas detcksi dan batas kuantitasi dapat dihi tung
dengan melalui regresi linear dari kurva kalibrasi. Penentuan LoD dan LoQ

dapat ditentukan dengan menggunakan Persamaan 1.2 dan Persamaan 1.3 :

(Y-Y1)F
n-z

Sy/x= (1.2)

LoD = XS/ (1.3)
slope

10xsy/x

LoQ= (14)

slope
3.5.4 Penentuan presisi

Sampel sedimen ditimbang 0,0505 gram scbanyak 5 kali
pengulangan kemudian dimasukan kedalam tabung destruksi dan dilarutkan
menggunakan HNO; 65 % dan HCl 37 % dengan perbandingan 3:1. Contoh
uji didestruksi menggunakan microwave digestion, lalu diencerkan dengan
menggunakan larutan HNOs 05 N sampai dengan 50,0001 gram dan
dihomogenkan. Pengulangan dilakukan scbanyak 5 kali. Contoh uji kemudian
diukur absorbansinya.

Hasil yang didapatkan kemudian dihitung nilai standar deviasi dan
standar deviasi relatif menggunakan Persamaan 1.5 dan 1.6

Sy/x= q”";“)" (1.5)

n-2

%RSD = Z-x 100 % (1.6)

i
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BAB IV
PEMBAHASAN
4.1 Preparasi sampel

Analisis logam berat dalam sampel sedimen laut  dengan
menggunakan SSA sampel harus berupa larutan agar dapat melarutkan logam
Fe dalam sedimen perlu dilakukan ekstraksi logam dalam sampel. Destruksi
basah dilakukan dengan melakukan pelcburan asam asam mineral pekat dan
zat zat pengoksidasi kuat. Tujuan melakukan destruksi yaitu untuk memutus
tkatan antara senyawa organic dengan scnyawa logam yang dianalisis.

Pencliian ini digunakan akuarcgia dalam proses deswuksi karena
mempunyai kemampuan yang sangat tinggi scbagai agen pengoksidasi
adanya agen aktif’ nitrosil klorida dan klorin yang digunkaan untuk memecah
ikatan antara senyawa organic dengan logam harus dilakukan pendestruksian
yang tepat yang mampu melarutkan larutan sedimen laut, memutuskan ikatan
logam dengan matriks sampel dan mampu mempertahankan kestabilan logam
salah satunya adalah microwave digestion.

Sampel dilarutkan dalam asam pekat kemudian dipanaskan dalam
suhu tinggi. Langkah pertama, sampel sedimen ditimbang sebanyak 0,5 gram
kemudian ditambahkan HNO; 65 % pekat sebanyak 9 ml dan HCI 37%
sebanyak 3 ml lalu didestruksi menggunakan microwave digestion.
Penambahan akuragia yang merupakan campuran HCl dan HNO; yang mana
larutan terschut dapat melarutkan logam mulia, HCl berfungsi scbagai
oksidator sedangkan HNOs banyak digunakan unik mempercepat proses
destruksi. Metode destruksi ini dilakukan penambahan HNO; sebagai
pengoksidasi. Keunggulan menggunakan metode  destruksi  dengan
menggunakan microwave digestion adalah kualitas destruksinya tinggi,
proses waktu destruksi yang dibutuhkan relative singkat sekitar 20-40 menit
(Rodiana dkk, 2013).
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Meodifikasi metode destruksi basah adalah dengan destruksi
menggunakan microwave digestion. Metode ini banyak digunakan pada
prerasi sampel yang akan dianalisis menggunakan spektrofotometer serapan
atom (SSA). Destruksi microwave digesiion menggunakan bejana yang ke
schingga dapat mendestruksi 8 — 12 sampel dalam waktu yang singkat «
dapat dilakukan dalam satu lagi proses (Anderson, 1999).

HNO3ag) + 3HClaq) =* NOClg) + Clz (g + 2H20q

Logam vyang bercaksi dengan akuaregia menghasilkan garam
klorida, gas nitrogen oksigen dan air. Gas klor (Cla) dan gas mirrosil klorida
(NOCI) mempunyai kemampuan yang sangal tinggi scbagai agen
pengoksidasi karena  pada akuarcgia dapat mengubah menjadi senyawa
logam klorida (Kristianingrum, 2012). Reaksi antara logam Fe dan akuarcgia
yaitu:

Fegs) + 3HC! gy + HNO3(aq) =¥ FeClaaq) + NO g+ 2H:0 ¢

Proses destruksi dengan menggunakan suhu 128 °C dengan waktu
satu kali destruksi 25 menit akan tetapi dilakukan dua kali destruksi agar
larutan terdestruk secara sempurna. Tabung destruksi kemudian dibiarkan
hingga suhu ruang. Tabung destruksi dibuka diruang asam, contoh wuj
dipindahkan ke dalam vial 50 mL dan diencerkan dengan HNO; 0,5 N hingga
berat 50 gram. Larutan sampel yang sudah didestuksi kemudian diukur

menggunakan SSA.

4.2 Penentuan Kandungan Besi dengan AAS

Penelitian penentuan kandungan besi pada sampel sedimen laut
menggunakan spektrofotometri Sscrapan atom bertujuan untuk mengetahui
hasil kandungan besi yang ditinjau dari beberapa parameter yaitu linearitas,
limit deteksi, limit kuantisasi, presisi, dan akurasi. Penentuan kandungan besi
menggunakan spektrofotometri serapan atom perlu dilakukan optimasi.
Spektrofotomctris serapan atom dilakukan 3 optimasi yaitu lampu katoda,
optimasi burner dan optimasi sinyal. Optimasi lampu katoda digunakan untuk

mcluruskan  sinar lampu katoda sampai kc detektor, optimasi burner
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digunakan untuk meluruskan posisi nyala api dengan sinar lampu katoda dan
optimasi sinyal digunakan untuk memastikan sebelum dilakukan analisa
bahwa alat dan standar dalam kondisi yang baik. Prinsip penentuan kadar
besi dalam sampel sedimen menggunakan spektrofotometeri serapan atom
yaitu sampel sedimen yang sudah dipreparasi akan diserap oleh sclang tipis
kemudian sampel masuk ke dalam nebulizer (sampel dinbah menjadi kabut
asap dalam bentuk aerosol) kemudian sampel akan disemburkan ke flame
yang kemudian akan mengalami proses cksitasi. Sampel yang sudah
tereksitasi akan menyerap sinar radiasi dari lampu katoda dan masuk kedalam
monokromator (ter jadi perubahan sinar polikromatis menjadi monokromatis)
yang kemudian masuk kedalam detcktor dan akan dibaca oleh computer yang
akan menampilkan nilai absorbansinya. Sumber nyala yang dipergunakan
adalah asetilen yang digunakan schagai bahan pembakar dan udara
pengoksidasi.
4.2.1 Penentuan konsentrasi larutan standar besi dengan massa jenis
Konsentrasi larutan standar besi pada penelitian ini ditentukan
dengan menyertakan massa jenis Fe 1000 mg/L dikarenakan larutan induk
1000 mg/l. dibuat menggunakan metode gravimetri. Sehingga, diperlukan
besarnya massa jenis untuk mengkonversinya menjadi hitungan volumetsi.
Massa jenis larutan induk besi 1000 mg/L ditentukan dengan menggunakan
alat piknometer, dimana diperoleh dari pengukuran massa piknometer sampel
dikurangin massa piknometer kosong dibagi dengan volume piknometer dari
fakior koreksi suhu. Penentuan konsentrasi larutan deret standar besi dengan
menghitung masing masing massa jenis tiap larutan deret standar besi
tersebut, setelah mendapatkan massa jenis tiap larutan deret standar kemudian
didapatkan hasil konsentrasi hasil dari mengkonversi hitungan gravimetri
menjadi hitungan volumetri. Konsentrasi larutan deret standar besi vang
didapatkan dari hitungan massa jenis diperolch konsentrasi larutan derct

standar sebesar 1,3; 6,7; 13,9; 21.8; 29,5 mg/L.



4.2.2 Linearitas
Linearitas merupakan mctode yang bertujuan untuk membuktikan

bahwa adanya hubungan yang linicr antara konsentrasi analit sebenarnya
dengan respon alat. Salah satu parameter yang menunjukan hubungan antara
konsentrasi analit dengan absorbansi yaitu koefisien korelasi ( r ). Metode
kurva kalibrasi merupakan salah sam metode yang digunakan untuk
mengetahui konsentrasi analit berdasarkan hukum /amibert-Beer.

Hubungan kelinieran yang digunakan yaitu koefiseien korclasi dan
koefisen determinasi dengan persamaan regresi linier y = ax + b ( a sebagai
slope, b sebagai intersep, x adalah konsentrasi analit dan y adalah respon
alat). Hubungan yang linier akan terlihat pada nilai koerfien korelasi yang
berbanding lurus antara konsentrasi analit dengan respon alat. Apabila r = +1
nilai korelasi positif ditunjukkan apabila arah garis yang miring ke kanan,
scdangkan r = - nilai korclasi negative diiunjukan apabila arah paris yang
miring ke kiri (Riyanto, 2014).

Uji linearitas dengan metede kurva kalibrasi menggunakan larutan
standar Fe dengan konsentrasi 1,3; 6,7; 13,9; 21.8; 29.5 mg/L. Konsentrasi
deret standar tershut  kemudian diukur menggunakan spcktrofotometer
scrapan atom (SSA) pada panjang gelombang 2483 nm dihasilkan kurva
kalibrasi seperti ditun jukkan pada Gambar 4.1.

095000
03000 4 R?=0,9945
07000 |
£ 0. 6000
'E 05000 1
E 04000 -
0,3 000
02000 -
01000 | g
0,0000 @ - -
[ £ 0 15 0 b3 0 35

Konsentrasi (mg/L)

Gambar 4.1 Kurva Kalibrasi Larutan Standar Fe
Berdasarkan pengukuran larutan deret standar Fe dapat diperoleh

persamaan linier v = 0,0278x + 0,036 dengan koefisien determinasi( R? )
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sebesar 0,9945 dan koefisien korelasi ( r ) sebesar 0,9972. Linearitas
dikatakan baik karena nilai koefisien korelasi yang diperoleh lebih besar dari
0,99. Menurut metode baku uji besi dalam sedimen menurut SNI 06-6589-4-
2004 {BSN) dikatakan baik apabila linearitas kurva kalibrasi nilai koefisien
korelasi harus lebih dari atau sama dengan 0,99. Menurut Chan (2004)
linearitas yang baik apabila nilair > 0,9970 dapat dikatakan bahwa alat yang
digunakan mempunyai respon yang baik terhadap sampel. Menurut penclitian
pada Naschan (2017) dan Handayani (2018) yaitu metode analisis logam Fe
dalam scdimen menggunakan AAS didapatkan keefisen korclasi scbesar
0,9999 sedangkan pada penelitian Handayani (2018) nilai korelasi sebesar
0,997. Nilai korelasi yang didapatkan dari keduanya dapat dikatakan baik
pada penentuan logam Fe.

4.2.3 Limit of detection (LoD) dan Limit of quanitation (LoQ).

Limit of detection merupakan konsentrasi terkecil analit dalams
ampel yang dapat dideteksi dan memberikan respon yang signifikan. Limit of
quantitation merupakan kuantitas tekecil analit pada sampel yang ditentukan
dengan tingkat presisi dan akurasi yang dapat diterima, dibawah kondisi
pengujian  vang disepakati (Kartasubrata, 2008). Perhitungan untuk
menentukan nilai LoD dan LoQ terdapat 3 cara yaitu penentuan blanko,
metode kurva kalibrasi dan signal 1o noise. Pengujian yang dilakukan untuk
penentuan nilai LoD dan LoQ yaitu dengan metode kurva kalibrasi.
Perhitungan nilai LoD dan LoQ dengan metode kurva kalibrasi didapatkan
dari hasil persamaan regresi dimana nilai LoD diperoleh dari tiga kali standar
deviasi dibagi dengan slope dan LoQ diperoleh dari sepuluh kali standar
deviasi dibagi dengan slope. Hasil pengukuran LoD dan LoQ dapat dilihat
pada Tabel 4.1.



Tabel. 4.1 Hasil Perhitungan Nilai LoD dan LoD

CSu(mgl) Abs(¥)  ¥i (VD (VMY
0,0000 00000 00360  0.0360 0,0013
12204 0,900 00699 -0,1201 0,044
62486 03144 02097 -01047 0,010
13,0891 05224 03999 -0,1225 0,0150
20,4764 06509 06052 -0,0457 0,0021
27,6582 08463 08049 -0.0414 0.0017

jumlah 0,0455
Svix 0,1066
" LOD 11,5073 mg/l

TLOQ 383577 megl.

Berdasarkan Tabel 4.1 didapatkan hasil perhitungan nilai LoD dan
LoQ dengan nilai LoD dan LoQ sccara beriurut turut 11,5073 mg/L dan
38,3577 mg/L. Nilai LoD yang diperoleh lebih besar dari intersepsi yang
didapat. Menurut metode baku uj besi dalam sedimen menurut SNI 06-6989-
4-2004 (BSN) nilai LoD yang diperoleh dapat memenuhi syarat
keberterimaan karena nilai LoD lebih besar dari intersepsi. LoQ merupakan
batas terkecil analit yang terkuantitasi. Menurut pencliti Torowati dan Galuh
(2014) LOQ adalah jumlah analit dalam sampel yang masih dapat diukur
dengan akurasi dan presisi namun hasil yang diperoleh belum tentu
memenuhi keberterimaan akurasi dan presisi. Hasil LoQ vyang didapatkan
sebesar 21,1930 mg/L, sedangkan konsentrasi besi dalam sampel sedimen
yang didapatkan sebesar 14,4881 mg/L. Hasil konsentrasi sampel tidak dapat
terkuantitasi dengan baik olch instrument karena kandungan yang dipcrolch

lebih besar dari batas kuantitasi.

4.2.4 Presisi

Presisi merupakan suatu hasil pengukuran kesesuaian uji individual
pada sampel yang dilakukan sccara berulang. Presisi dinyatakan sebagai
simpangan baku dan simpangan baku relatif. Pengujian kandungan besi

menggunakan presisi repeatabifity. Repeatibiliy adalah suatu meode yang
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dilakukan oleh analis yang sama dan kondisi yang sama. Uji presisi pada
pengujian ini dilakukan sebanyak 5 kali pengulangan.

Kriteria yang tepal diberikan jika metode memberikan simpangan
baku raltif (RSD) atau koefisien variasi {CV) kurang dari 2%. Kriteria ini
tergantung pada konsentrasi analit yang diukur, banyaknya jumlah sampel
dan kondisi laboratorium.  Uji presisi pengujian kadar besi dengan
menggunakan spektrofotometer serapan atom ditunjukan pada Tabel 4.2

Tabel 4.2 Hasil Perhitungan Uji Presisi
Sampel  Konsentrasi Fe (mg/L)  SD % RSD

Sampel | 18178,1935
Sampel 2 17713,4620
Sampel 3 18024,4501 110,81 0,6%
Sampel 4 18320,1204
Sampel 5 17828,3047

Berdasarkan Table 4.2 Hasil perhitungan presisi didapatkan nilai
standar deviasi yang dipcroleh sebesar 110,81 dan % RSD sebesar 0,6%.
Maka dan it nilai % RSD dapat dikatakan sudah memenuhi syarat
keberterimaan yaiwu nilai % RSD yang diperolch kurang dari 2% (Harmita,
2004). Hasil ini menunjukan bahwa metode yang digunakan pada penentuan
kadar besi dengan menggunakan spektrofotometer scrapan atom (SSA)
memiliki ketelitian yang baik karena hasil yang diperolch memenuhi syarat
keberterimaan. Menurut Harmita (2004) syarat keberterimaan %RSD kurang
dari 2% ini sangat bergantung pada konsentrasi analit yang dianalisis, jumlah
sampel dan kondisi laboratorium. Nilai % RSD semakin meningkat maka
konsentrasi analit semakin menurun. Sama dengan penelitian yang dilakukan
oleh Naschan (2017) yaitu metode analisis logam Fe dalam sedimen sungai
Kaligarang dengan FAAS memperolch hasil % RSD pada logam Fe yaitu
sebesar 1,69% dan 1,15%.
4.2.5 Ketidakpastian Pengukuran

Estimasi ketidakpastian pengukuran adalah prosedur yang digunakan

untuk mengestimasi pengukuran dalam pengujian sedapat mungkin
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menggunakan metode  statistic  yang  scsuai.  Penentuan  ketidakpastian
pengukuran harus dilakukan cleh laboratorium pengujian dan laboratorium
kalibrasi (ISO/IEC 17025:2005). Ketidakpastian pengukuran terdii dari
beberapa komponen. Panduan 1SO menggolongkan dalam kasus sebagai Tipe
A dan Tipe B. Sumber ketidakpastian mungkin berasal dari sampel, efek
matriks dan gangguan, kondisi lingkungan, ketidakpastian massa (Riyanto,
2014). Tahapan dalam menentukan ketidakpastian pengukuran  yaitu
membuat skema kerja, menentukan rumus penentuan kadar, membuat fish
bone (diagram tulang ikan ), menentukan ketidakpastian baku, ketidakpastian
gabungan dan ketidakpastian diperluas. Hasil yang dilaporkan yaitu dengan
membandingkan nilai kadar besi yang didapatkan dengan membandingkan

ketidakpastian diperluas.

Penentan  ketidakpastian  pengukuran dapat menentukan sumber
sumber ketidakpastian dengan menggunakan diagram tulang ikan yang

ditunjukan pada Gambar 4.2

[ Ruz:hh;w_ I_E

\

Marea

Gambar 4.2 Diagram Tulang Ikan

Berdasarkan Gambar 4.1 faktor penyumbang ketidakpastian
pengukuran pada penentuan konsentrasi besi meliputi ketidakpastian kurva
kalibrasi, ketidakpastian factor pengenceran, ketidakpastian  volume,
ketidakpastian presisi dan ketidakpastian massa yang dapat dilihat pada Tabel
43
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Tabel 4.3 Estimasi Ketidakpastian Gabungan dan Diperluas

No Lambang Deskripsi Ketidakpastian relative
(n(x)/x)
T Co Konsentrasi dari kurva 0,1232 F
kalibrasi
2 m Massa total 0,0000
3 m Massa sampel 0,0000
4 Presisi (P) %RSD 0,0062
Ketidakpatian gabungan {jc) 2219,6034
Ketidakpastian diperluas (p) 44392068

Penentuan estimasi  ketidakpastian pengukuran pada pencntuan
konsentrasi besi meliputi ketidakpastian kurva kalibrasi, ketidakpastian factor
pengenceran,  keudakpastian  volume,  keudakpastian  presisi  dan
ketidakpastian massa. Hasil tersebut dikalikan dengan faktor cakupan untuk
mendapatkan ketidakpastian diperluas. Penelitian kali ini faktor pencakup (k)
adalah 2 karena sclang kepercayaan 95% schingga nilai yang dipcrolch
scbesar 4429,2068 mg/L.. Hasil estimasi ketidakpastian pengukuran pada
penentuan kadar besi sebesar 18012,9061 + 4429,2068 mg/L.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penentuan kadar logam besi pada sedimen laut dengan

microwave digestion menggunakan spektrofotometer serapan atom dapat
disimpulkan bahwa:
1. Hasil kandungan logam besi pada sampel sedimen laut yang diuji
menggunakan spekirofotometer serapan atom didapatkan kandungan logam
besi scbesar 18012,9061 mg/L.
2. Hasil penentuan kadar besi yang ditinjau di beberapa parameter yaitu
linearitas, limit deteksi dan limit kuvantitasi, presisi, dan akurasi dapat
diketahui masing — masing hasilnya adalah nilai koefisien korelasi { r) yang
didapatkan 09972 nilai terscbut masuk kedalam batas keberterimaan yaitu
sebesar 0,97. Nilai LoD dan LoQ yang didapatkan adalah 11,5037 mg/L dan
38,3577 mg/L, nilai LoD masuk batas keberterimaan yaitu nilai LoD = nilai
intersepsi pengukuran scbesar 0,036 sedangakan untuk nilai LoQ tidak dapat
terkuantitasi dengan baik oleh instruemn karena kadar yang diperoleh lebih
besar dari batas kuantitasi. Nilai presisi yang didapatkan adalah 0.6 % nilai
tersebut masuk kedalam batas keberterimaan karena batas keberterimaan %
RSD <2%. Hasil estimasi ketidakpastian pengukuran pada penentuan kadar
besi sebesar 18012,9061 + 4429,2068 mg/L.
5.2 Saran

Saran dari penulis adalah dalam melakukan penentuan kadar besi
dilakukan sccara ccrmat dan berhatap setiap metode yang digunakan dan

melakukan kalibrasi terhaap alat agar hasil yang dipcroleh metode lebih baik.
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LAMPIRAN



LAIMPIRAIN — LAMPIRAN
Lampiran 1
1. Larutan HNO; 0.5 N 1000 ml
Larutan HNOC; dibuat dari larutan HNO; 65%
M1 xV1 =M2 xV2

mg mg
14,4TXV1=0,5T><1000 mi

V1 =3472 mi

2. Larutan standar Fe 100 mg/L
Larutan standar Fe 100 mg/L dibuat dari larutan standar Fe 1000 mg/L
M1 x V1 =M2 xV2

mg mg

IOOOTXVI =100 . X 50 gram

Vi=5gram
3. Pencntuan massa jenis besi 100 mg/l
wl-—w0

v

25,7448 gram — 12,8103 gram
o 969
p = 1,3348 g/fcm’®
p = 13348 g/mL

g=

4. Penentuan massa jenis larutan deret standar besi yaitu 1, 5, 10, 15 dan 20
mg/L
s Massa jenis konsentrasi larutan besi | mg/L

wl-wo0
ok |

22,9658 gram — 11,7421 gram
w 9,69cm?

p = 1,1583 g/cm®

p = 11583 g/mL




» Massa jenis konsentrasi larutan besi 5 mg/L
wl-w0
A= g
23,3357 gram — 11,8961 gram
= 5,69 cm®
p = 11806 g/cm®

p = 11806 g/mlL

® Massa jenis konsentrasi larutan besi 10 mg/L
wi-wo
a= =
23,7661 gram — 12,1431 gram
L 3,69cm°
p= 11995 gfem®

p= 11995 g/mlL

p

« Massa jenis konsentrasi larutan besi 15 mg/L

- 23,5622 gram — 11,6132 gram
T 9,69 e
p= 12331 g/cm®
p= 12331 g/mL
# Massa jenis konsentrasi larutan besi 20 mg/L
wil-w0
ey
24,0099 gram — 11,9789 gram
9,69 em®
p= 12416 g/cm®
p = 1,2416 g/mlL

o

p

5. Penentuan konsentrasi larutan deret standar dengan menggunakan massa
jenis
a Larutan deret standar | mg/L

s Volume larutan pekat



m

==

P
0,5694¢

=t Y 04266 mL
13348 g/mL

Volume larutan encer
m
V=—
P
50,0072 g

= —1,1583 T = 43,1738 mi
Konsentrasi larutan encer
Cl xV1 =02 xV2
C, xV
Cz - 1 Vz 1
131,5571"—",-i % 0,4266 mL
£ 43,1738 mL

g

C,=1,2998

b. Larutan deret standar 5 mg/L

Volume larutan pekat
m
V=—
p
2,8602g

= m- = 2,1427mL

Volume larutan encer
= m
Top

50,0047 g

= m = 42,3569 ml
Konsentrasi larutan encer
€1 xV1 =02 xV2
G XV,
v,

Cs

131,5571%g X 2,1427 ml
il
E 42,3569 miL




T
cz=6,655279

¢. Laruan deret standar 10 mg/L

Volume larutan pekat
m
=

_5,8965¢

o ) A
1,2934 g/mL -

Volume larutan encer

m

V=—

P
STt 5 41,6889 mL
e Tl ek

Konsentrasi larutan encer
€1 xV1=02 xV2
Gy X W
G
1315571 7 x 4,4174 mL
Cam 41,6889 mL

m
Ca= 1,2998Tg

d. Larutan deret standar 15 mg/L

Volume larutan pekat

m
V=—
P
Ve o238 2990 mi
" 1,3348 g/mL

Volume larutan encer
T p
50,0067g

=3 m = 40,5528 mL

37



Konsentrasi larutan cncer
Cl xV1=02 xV2
_ €, xV,

v,

3

131,5571% X 6,7222 ml

be® 40,5528 ml

my
€2= 21,8075~

e. Larutan deret standar 20 mg/L

Volume larutan pekat
V=
e

_12,0367g

=————=9,0174mL
T Riatade

Volume larutan encer
_m
g
_50.0032¢

Tza16 gjmi <

Konsentrasi larutan encer
1l xV1 =02 xV2

L (X

C.
2 v,

131,5571# x 9,0174 mL
a7 40,2735 mL

™y
C,=2914551 Tg




Lampiran 2

L.

Pencnwan Linearitas

LAMPIRAN

_ No C standar (mg/L)_ Absorbansi
1 0,0000 0,0000
P 1,2204 0,1900
3 65,2486 0,3144
4 13,0891 0,5224
5 20,4764 0,6509
6 27,6582 08463
03000 4 =
0,8000 R1=0,9945
07000 4
"B, 6000 *
05000 | °
$ 04000 4
£ 03000 |
= 02000 | L
0,000 | @
0,0000 i@ . ' . - -
o 5 10 15 b b3 20 E
Konsentrasi (mg/L)
Persamaan Slope Intersep R — RE - —
y=0,0278x + 0,036 00278 0036 09972 09945
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Lampiran 3

LAIMPIRAIN

l. Penentuan Batas Deteksi dan Batas Kuantitasi

_CSud (mg/l)
00000
1,2204
6,2486
13,089

20,4764
27 6582

1) Sy/x=

Abs(Y)
0,0000
0,1900
0,3144
0,5224
0,6509
0.8463

ECr-Y1)3

n-2
Sy/x=\lgs-!5j
S y/x =0,0455
2) LoD = 2222
3 x 0,0455
Lol ==
mg
LoD = 11,5073-2
3) LoQ = ‘-"sﬁp’-;ﬁ
10 x 0,0455
10) = m—
0,0278

nt .
LoQ= 383577 -

g

Yi
0,0360
0,0699
02097
03999
06052
0,8049

(¥-¥i)
00360
20,1201
0,047
0,1225
-0,0457
-0.0414

_Jumlah

(v-yi)!
0,0013
0,0124
0,0110
0,0150
0,0021
00017
0,0455

10,1066

LOD
LOQ

1.5073

38,3517



Lampiran 4

LAMPIRAN

1. Penentuan presisi sampel sedimen

_Sampel Absorbansi
Sampel 1 0,6330
Sampel2 0,6166
Sampel3 0,6245
Sampel 4 0,6182

_ Sampels 06120
1) %RSD = T-x 100 %

o4BSD 110,81
#Y = 18012,9061
%RSD = 0,6%

Konsentrasi (mg/L)

18178,1935
17713,4620
180244501
18320,1204
17828,3047

x 100 %

SD

110,81

%RSD_

0,6%

a1



LAMPIRAN
Lampiran 5

I. Penentuan ketidakpastian

= Diagram rlang ikan

[ Hoarcn hatioens | Fp

\ Kade F
% — ,‘!L.e
| SU—
J’;'

= Esumasi Ketidakpastian
1) Ketidakpastian pengukuran kurva kalibrasi
Y =0,0296x + 0,0356
Slope = 0,02%6
Intersep = 0,0356

n
Sxx=Z(Cj -0)?
i
Sxx = 317,5000
1,1, (C—0)2

S
Cop)=m==Xx [=+
#(Cy) B P T

0,1066 [1 1 (mg/L—1143)
() i O - 1 e ™ B
#(Co) 0,0296 J5'6 st

m
Ay 2,5916Tg

2} Ketidakpastian presisi

a2



Y%RSD

7= 100
0,6%

LT

p#p = 0,0062

3) Keridakpastian neraca adalah 0,2 mg= 0,0002 g
4) Keridakpastian factor pengenceran

+ Fakior pengenceran dari massa total

puneraca
PFP = e
massa total
,0002 m
i P oo 5000

50,0032 gram
» Faktor pengeceran dari massa sampel

Fp = Hneraca
W = nassa total

0,0002 gram
prp=———9" 00000

10,0047 gram

5) Ketidakpastian gabungan

o= [ T ) () () s

o= ) (o) () (=) v 000
ue = 2219,6034 mg/L
6) Ketidakpastian diperluas
n=px2
= 2219,6034x 2
M= 44392068 mg/L
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