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MOTTO 
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Barang siapa yang bersungguh-sungguh, sesungguhnya kesungguhan 
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INTISARI 

Telah dilakukan Praktik Kerja Lapangan (PKL) di Balai Pengujian dan 

Identifikasi Barang Tipe A Jakarta untuk menentukan unjuk kerja dan 

ketidakpastian validasi metode penentuan nilai kalori batu bara menggunakan 

instrumen bom kalorimeter. Hasil yang diperoleh dibandingkan dengan syarat 

keberterimaan yang ditetapkan oleh Balai Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe 

A Jakarta, sehingga dapat digunakan di Balai Pengujian dan Identifikasi Barang 

Tipe A Jakarta. Metode ini dilakukan dalam empat tahap yaitu preparasi, 

pengujian, validasi serta pengolahan data. Tahap preparasi dilakukan pengeringan 

sampel menggunakan oven pada suhu 105℃ selama 1 jam. Tahap pengujian dan 

validasi dilakukan pengukuran standar asam benzoat dan sampel berupa batu bara 

hasil uji profisiensi Komite Akreditasi Nasional Nomor XX tahun 2017 dengan 

parameter presisi (repeatability) dan reprodusibilitas, akurasi (%recovery) dan 

ketidakpastian pengukuran. Hasil yang diperoleh pada tahap pengolahan data 

kemudian dibandingkan dengan syarat keberterimaan yang ditetapkan oleh Balai 

Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta. Hasil validasi pengujian 

diperoleh nilai repeatability diperoleh persentase relative standard deviation 

sebesar 0,1507% dan nilai reprodusibilitas sebesar 51,72. Nilai akurasi sebagai 

persentase recovery diperoleh sebesar 97,11% dan nilai estimasi ketidakpastian 

pengukuran diperoleh 8.103,36 ± 11,02 kal/g. Berdasarkan hasil percobaan dapat 

disimpulkan bahwa metode validasi yang dilakukan menggunakan instrumen bom 

kalorimeter untuk pengujian batu bara hasil uji profisiensi Komite Akreditasi 

Nasional Nomor XX tahun 2017 dengan nilai kalori 8.344,12 kal/g telah valid 

sehingga dapat digunakan sebagai metode analisis rutin di Balai Pengujian dan 

Identifikasi Barang Tipe A Jakarta. 

 

Kata kunci: batu bara, bom kalorimeter, validasi 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Batu bara adalah salah satu bahan bakar fosil yang berupa batuan sedimen 

yang dapat terbakar, terbentuk dari suatu endapan organik dari sisa-sisa tumbuhan 

yang terbentuk melalui proses pembatubaraan. Unsur-unsur utamanya terdiri dari 

karbon, hidrogen dan oksigen (Apryaleva dkk, 2016). Tingkat pembentukan batu 

bara ditentukan oleh tekanan, panas dan waktu. Batu bara umumnya terdiri dari 

antrasit, bituminus, subbituminus, lignit, gambut, disamping itu batuan organik 

yang memiliki sifat-sifat fisika dan kimia yang kompleks dan dapat ditemui dalam 

berbagai bentuk. Pembentukan batu bara tersebut memerlukan kondisi-kondisi 

tertentu dan hanya terjadi pada masa tertentu sepanjang sejarah geologi. 

Batu bara memiliki jenis yang berbeda-beda dengan nilai kalori yang 

berbeda pula. Klasifikasi jenis batu bara diurutkan berdasarkan sifat 

pembakarannya, menjadi antrasit, bitumen, subbitumin, dan lignit. Setiap jenis 

memiliki subbagian lagi. Antrasit merupakan bahan bakar rumah tangga yang 

sangat berguna, hal ini dikarenakan pembakarannya besar, akan tetapi 

cadangannya sudah mulai habis. Batu bara bitumen terutama yang digunakan 

dalam pembakaran yang menghasilkan energi atau karbonisasi untuk pembuatan 

kokas, ter, bahan kimia batu bara, dan gas pabrik kokas (Austin, 1996).  

Pemanfaatan batu bara sangat luas dimana di Indonesia ditujukan untuk 

pembangkit listrik dan pabrik semen sebagai bahan bakar. Batu bara selain 

menjadi bahan bakar,  dapat juga digunakan sebagai reduktor pada proses 

peleburan timah, industri fero-nikel, industri besi dan baja, sebagai bahan 

pemurnian pada industri kimia (dalam bentuk karbon aktif), sebagai bahan 

pembuatan kalsium karbida (dalam bentuk kokas atau semikokas) 

(Sukandarrumidi, 2006). Pemanfaatan yang sangat luas ini membuat batu bara 

perlu dilakukan analisis yang bertujuan untuk menjaga kepercayaan para 

konsumen serta nantinya batu bara yang dipasarkan tersebut merupakan batu bara 

dengan kualitas yang konsumen inginkan (Apryaleva dkk, 2016). Salah satu 
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laboratorium di Indonesia yang melakukan pengujian terhadap batu bara adalah 

Balai Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta. 

Balai Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta melakukan 

pengujian terhadap nilai kalori dari batu bara. Pengujian nilai kalori ini mengacu 

pada metode ASTM D5865-13 tentang cara pengukuran nilai kalori pada batu 

bara secara panas pembakaran dengan bom kalorimeter. Bom kalorimeter 

digunakan untuk menentukan nilai kalor dari reaksi-reaksi pembakaran. Reaksi 

pembakaran yang terjadi dalam bom akan menghasilkan kalor dan diserap oleh air 

dan bom, oleh karena itu tidak ada kalor yang akan terbuang ke lingkungan. 

Pemilihan metode tersebut karena lebih cepat, tepat, dan efisien dalam 

menentukan nilai kalori batu bara sehingga tidak membutuhkan waktu yang lama.  

Metode ini dikembangkan oleh Balai Pengujian dan Identifikasi Barang 

Tipe A Jakarta, yang semula pada metode ini batu bara yang akan ditentukan nilai 

kalorinya langsung dianalisis dengan bom kalorimeter, tetapi dimodifikasi 

menjadi batu bara dilakukan proses pemanasan menggunakan oven terlebih 

dahulu sebelum dianalisis menggunakan alat bom kalorimeter. Pemanasan ini 

berfungsi untuk menghilangkan kadar air yang terdapat pada batu bara, sehingga 

nantinya nilai kalori yang dihasilkan oleh batu bara bisa maksimal. Modifikasi 

metode termasuk dalam pengembangan metode pengujian, sehingga perlu 

dilakukan validasi metode untuk mengetahui karateristik kinerja prosedur dari 

metode tersebut agar memenuhi syarat keberterimaan yang telah ditetapkan. 

Validasi merupakan suatu tindakan penilaian terhadap parameter tertentu 

berdasarkan percobaan laboratorium untuk membuktikan bahwa parameter 

tersebut memenuhi persyaratan penggunaannya (Harmita, 2004). Fungsi validasi 

yaitu evaluasi kinerja suatu metode analisis, menjamin akurasi dan presisi dari 

hasil prosedur analisis dan mengurangi resiko penyimpangan. Parameter uji 

validasi terdiri dari linearitas, presisi, akurasi dan limit deteksi (LOD) dan limit 

kuantitasi (LOQ), serta estimasi ketidakpastian pengukuran. Parameter validasi  

yang diambil untuk melakukan validasi terhadap metode tersebut antara lain 

adalah presisi, akurasi, dan estimasi ketidakpastian pengukuran.  
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1.2 Rumusan Masalah 

Berdasarkan latar belakang yang ada maka dapat disusun rumusan masalah 

sebagai berikut: 

1. Bagaimanakah penentuan nilai kalori dalam sampel batu bara dengan 

menggunakan metode bom kalorimeter? 

2. Bagaimana validasi metode penentuan nilai kalori dalam sampel batu bara 

menggunakan bom kalorimeter dengan parameter presisi, akurasi, dan 

estimasi ketidakpastian? 

1.3 Tujuan 

Berdasarkan latar belakang dan rumusan masalah yang ada, validasi metode 

penentuan nilai kalori dalam sampel batu bara bertujuan untuk: 

1. Mengetahui penentuan nilai kalori dalam sampel batu bara dengan 

menggunakan metode bom kalorimeter. 

2. Mengetahui validasi metode penentuan nilai kalori dalam sampel batu bara 

menggunakan bom kalorimeter dengan parameter presisi, akurasi, dan 

estimasi ketidakpastian. 

1.4 Manfaat 

Manfaat yang dapat diperoleh dari hasil praktik kerja lapangan yang telah 

dilakukan adalah sebagai berikut: 

1. Manfaat untuk Peneliti 

1) Menambah ilmu pengetahuan mengenai analisis terhadap barang- 

barang ekspor dan impor dari dan ke Indonesia. 

2) Menambah pengetahuan dan wawasan mengenai pengujian batu bara di 

Balai Pengujian dan Identifikasi Tipe A Jakarta. 

3) Mengevaluasi hasil validasi batu bara menggunakan metode bom 

kalorimeter. 

4) Menambah pengetahuan dan wawasan mengenai validasi pengujian 

batu bara menggunakan metode bom kalorimeter? 
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2. Manfaat untuk Instansi 

1) Mengevaluasi hasil validasi batu bara menggunakan bom kalorimeter di 

Balai Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta. 

2) Memberikan informasi mengenai nilai ketidakpastian penentuan nilai 

kalori batu bara menggunakan bom kalorimeter di Balai Pengujian dan 

Identifikasi Barang Tipe A Jakarta. 

3. Manfaat untuk Umum 

1) Memberikan manfaat bagi para penguji untuk mengetahui hasil validasi 

batu bara menggunakan bom kalorimeter. 

2) Sebagai bahan referensi data pengujian yang dapat digunakan untuk 

pengujian batu bara menggunakan bom kalorimeter.  



 

 

BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Profil Instansi 

Balai Pengujian dan Identifikasi Barang (BPIB) Tipe A Jakarta adalah unit 

pelaksanaan teknis pada Direktorat Jenderal Bea dan Cukai (DJBC) yang 

menangani dan bertanggungjawab dalam bidang pengujian dan identifikasi 

barang. Unit ini berdiri pada tahun 1990 berdasarkan surat Keputusan Menteri 

Keuangan Republik Indonesia Nomor 784 tahun 1990, dalam organisasi dan 

manajemen laboratorium Bea dan Cukai pusat yang berkedudukan dan 

bertanggung jawab pada Direktur Pabean. Pada tahun 1993, berdasarkan surat 

Keputusan Menteri Keuangan Republik Indonesia Nomor 752 tahun 1993, BPIB 

Tipe A Jakarta berkedudukan dan bertanggung jawab pada Direktur Tarif dan 

Harga. Sejak tahun 1998, organisasi pada DJBC ini telah diganti oleh Keputusan 

Menteri Keuangan Republik Indonesia Nomor 31 tahun 1998 bahwa BPIB Tipe A 

Jakarta berkedudukan dan bertanggung jawab pada Direktur Teknis Kepabeanan. 

Namun, berdasarkan Keputusan Menteri Keuangan Republik Indonesia Nomor 

449 tahun 2001 tanggal 23 Juli 2001, struktur organisasi BPIB Tipe A Jakarta 

berada di bawah dan bertanggung jawab langsung pada Direktur Jenderal Bea dan 

Cukai dan secara teknis fungsional dibinda oleh Direktur Teknis Kepabeanan. 

Seiring dengan perkembangan era globalisasi, BPIB Tipe A Jakarta sejak tanggal 

6 November 2002 telah meraih akreditasi sesuai dengan SNI 19.17025.2000 atau 

ISO 17025:2000 sebagai laboratorium pengujian. Terakhir telah diperbaharui 

tanggal 10-11 Oktober 2006 sesuai dengan ISO/IEC 17025.2005 dengan nomor 

akreditasi LP-158-IDN. 

Balai Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta bertanggung jawab 

melakukan pengujian sedemikian rupa untuk memenuhi persyaratan World 

Custom Organization Laboratory Guide dan ISO/IEC 17025-2005 serta untuk 

memuaskan kebutuhan pelanggan, pihak yang berwenang atau organisasi yang 

memberikan pengakuan. Saat ini parameter yang termasuk dalam lingkup 

akreditasi meliputi: 
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1. Pengujian minuman mengandung etil alkohol (MMEA) 

2. Pengujian garam (NaCl) 

3. Pengujian minyak pelumas 

4. Pengujian polimer 

5. Pengujian gula kristal putih 

6. Pengujian gula kristal rafinasi 

7. Pengujian gula kristal mentah 

8. Pengujian tekstil 

9. Pengujian low alloy steel 

10. Pengujian crude palm oil (CPO) 

Balai Pengujian dan Identifikasi Barang bertugas melaksanakan pengujian 

laboratorium dan identifikasi barang berdasarkan peraturan perundang-undangan 

yang berlaku. Balai Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A mempunyai tugas 

sebagai berikut: 

1. Penyusunan  rencana  strategis  dan  program  serta  evaluasi  pelaksanaan 

pengujian laboratorium dan identifikasi barang. 

2. Pelaksanaan  pengujian  laboratorium,  pengujian  ulang  dan  identifikasi 

barang. 

3. Pelayanan pengujian laboratorium dan identifikasi barang. 

4. Penelitian, pengembangan maupun evalusi metode pengujian dan 

identifikasi barang. 

5. Penyiapan  bahan  penyusun  standardisasi  maupun  pembakuan  metode 

pengujian dan identifikasi barang. 

6. Pemeliharaan dan perawatan laboratorium. 

7. Pelaksanaan administrasi Balai Pengujian dan Identifikasi Barang. 

Visi  Balai  Pengujian  dan  Identifikasi  Barang  Tipe  A  Jakarta  adalah 

Menjadi Laboratorium Pengujian Bea dan Cukai dengan Standar Internasional. 

Misi Balai Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta adalah memberikan 

pelayanan yang terbaik kepada industri, perdagangan dan masyarakat. 
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2.2 Batu Bara 

Batu bara merupakan batuan sedimentasi yang berwarna hitam atau hitam 

kecoklatan yang mudah terbakar, karena terbentuk dari batuan endapan organik 

yang terdiri dari karbon, hidrogen, oksigen, dan unsur-unsur lain (Chrisman, 

2008). Pembentukan batu bara dikenal sebagai proses pembatubaraan atau 

coalfication. Faktor fisika dan kimia yang terdapat di alam akan mengubah 

selulosa menjadi lignit, subbitumin, bitumin, atau antrasit. 

Indonesia memiliki endapan batu bara yang bernilai ekonomis yang berada 

di cekungan tersier, yang terletak di bagian barat Paparan Sunda (termasuk Pulau 

Sumatera dan Kalimantan), sehingga Indonesia menjadi salah satu negara 

penghasil batu bara terbesar di dunia. Potensi sumber daya batu bara Indonesia 

cukup besar yaitu 61,366 miliar ton yang tersebar di 19 provinsi. Potensi dengan 

jumlah paling banyak adalah batu bara jenis kalori sedang sebesar 37,69467 miliar 

ton, batu bara jenis kalori rendah sebesar 14,94962 miliar ton dan selebihnya batu 

bara dengan nilai kalori tinggi dan sangat tinggi (Susilawati, 2013). 

Batu bara terbentuk dari endapan gambut pada iklim purba sekitar 

khatulistiwa yang mirip dengan kondisi kini. Batu bara yang tergolong dalam 

kubah gambut diantaranya terbentuk pada kondisi dimana mineral-mineral 

anorganik yang terbawa air dapat masuk ke dalam sistem dan membentuk lapisan 

batu bara yang berkadar abu dan sulfur rendah dan menebal secara lokal. Hal ini 

sangat umum dijumpai pada batu bara miosen. Sebaliknya, endapan batu bara ini 

terbentuk pada lingkungan lakustrin, dataran pantai atau delta, mirip dengan 

daerah pembentukan gambut yang terjadi saat ini di daerah timur Sumatera dan 

sebagian besar Kalimantan (Frederich dkk., 1999). 

Mineral dapat dikategorikan ke dalam beberapa kelas yang disusun 

berdasarkan komposisi kimia (anion) dari mineral yaitu kelas silikat, karbonat, 

sulfat, halida, oksida dan sulfida. Sebagian besar dari bijih yang diolah berasal 

dari kelas oksida dan sulfida (Nur’aini, 2017). Mineral-mineral ini biasanya 

didapatkan dengan cara di tambang. 

Pertambangan adalah suatu kegiatan pengambilan endapan bahan galian 

berharga dan bernilai ekonomis dari dalam kulit bumi, baik secara mekanis dan 
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manual pada permukaan bumi dan dibawah permukaan bumi. Pemerintah 

Republik Indonesia melalui Peraturan Pemerintahan Nomor 27 tahun 1980 

membagi bahan galian menjadi 3 golongan yaitu: 

1. Bahan galian strategis disebut bahan galian golongan A terdiri dari minyak 

bumi, bitumen cair, lilin beku, gas alam, bitumen padat, aspal, antrasit, batu 

bara muda, uranium, radium, thorium bahan galian radioaktif lainnya seperti 

nikel, kobal, dan timah. 

2. Bahan galian vital disebut pula sebagai bahan galian golongan B terdiri dari 

besi, molibdenum, krom, wolfram, vanidium, titan, bauksit, tembaga,  

3. timbal, seng, emas, platina, perak, air raksa, arsen, antimon, bismut, serium, 

dan logam langka lainnya seperti zirkon, kristal kuarsa dan barit. 

4. Bahan galian non strategis dan non vital, disebut pula sebagai bahan galian 

golongan C. Terdiri dari nitrat, nitrit, fosfat, garam batu, mika, magnesit dan 

leusit. 

Kegiatan usaha pertambangan mineral dan batubara yang merupakan 

kegiatan usaha pertambangan di luar panas bumi, minyak dan gas bumi serta sir 

tanah mempunyai peranan penting dalam memberikan nilai tambah secara nyata 

kepada pertumbuhan ekonomi nasional dan pembangunan daerah secara 

berkelanjutan. Lokasi sumber daya tambang mineral tersebar di beberapa daerah 

di Indonesia seperti di Sumatera, Jawa, Kalimantan, Sulawesi, Nusa Tenggara 

Barat, Nusa Tenggara Timur, dan Papua (Nur’aini, 2017). 

Sumber energi ini terbentuk selama ratusan juta tahun melalui pelapukan 

tumbuhan. Lapukan tumbuhan ini akan mengeras dengan adanya tekanan-tekanan 

yang terus menerus berulang, walau tidak selalu dengan kekuatan seragam (Irzon 

dkk, 2013). Akumulasi tumbuhan purba ini pada awalnya berakumulasi pada 

daerah rawa dan lahan gambut. Area akumulasi ini dapat berubah kemudian 

melalui proses-proses geologi yang juga akan mempengaruhi kualitas batu bara. 

Secara kandungan elemental, batu bara memiliki dua formula empiris yaitu 

bitumen (C137H97O9NS) dan antrasit (C240H90O4NS). Tingkat perubahan yang 

dialamai batu bara, dari level gambut hingga menjadi antrasit disebut 

pengarangan. Pengarangan memiliki hubungan yag penting dan hubungan 
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tersebut disebut sebagai tingkat mutu batu bara. Berdasarkan tingkat mutu 

umumnya batu bara dibagi menjadi empat level, yakni antrasit, bitumen, sub-

bitumen dan lignit (Irzon dkk, 2013). 

Antrasit merupakan batu bara padat, keras, dengan warna pekat dan berbinar 

seperti kaca. Antrasit mengandung 86-98% karbon secara berat, terbakar perlahan 

dengan warna api biru pucat dan sangat sedikit menghasilkan asap. Bitumen 

berkadar karbon antara 69% hingga 86%, sedangkan sub-bitumen mengandung 

lebih sedikit karbon dengan kadar air lebih banyak. Jenis lignit juga disebut 

sebagai brown coal, berbentuk lembut dan mengandung hingga 70% air. Lignit 

merupakan jenis yang mengeluarkan polusi terbesar dibanding dengan lainnya 

(Irzon dkk, 2013). 

Secara keseluruhan komponen batu bara terdiri dari volatile matter (organik 

dan mineral), abu dan air. Menurut ASTM D388-99, peringkat batubara bila 

didasarkan pada karbon total (fixed carbon), volatile matter, dan nilai kalori 

(heating value) dapat dilihat pada Tabel 2.1. 

Tabel 2.1 Spesifikasi ASTM untuk bahan bakar padat 

Kelas 

Grup 
Fixed 

Carbon 

Volatile 

Matter 

Heating 

Values 

Nama Simbol Dry (%) Dry (%) 
Dry basis 

(Kal/g) 

Antrasit Meta-antrasit Ma >98 >2 7740 

 Antrasit An 92-98 2,0-8,0 8000 

 Semiantrasit  Sa 86-92 8,0-15 8300 

Bitumin low-volatile lvb 78-86 14-22 8741 

 medium volatile mvb 89-78 22-31 8640 

 high-volatile A hvAb <69 >31 8160 

 high-volatile B hvBb 57 57 6750-8160 

 
high-volatile C hvCb 54 54 7410-8375 

6765-7410 

Subbitumin subbitumin A subA 55 55 6880-7540 

 subbitumin B subB 56 56 6540-7230 

 subbitumin C subC 53 53 5990-6860 

Lignit lignit A ligA 52 52 4830-6360 

 lignit B ligB 52 52 <5250 

 

Pengujian kualitas batubara yang biasa dilakukan antara lain analisis 

proksimat, analisis ultimat, penentuan nilai kalor dan penentuan nilai hard grove 
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index (HGI). Analisis proksimat meliputi analisis kadar air, kadar zat terbang, 

kadar abu dan kadar karbon tetap, sedangkan analisis ultimat meliputi analisis 

kadar karbon, nitrogen, hidrogen dan sulfur.  

2.3 Bom Kalorimeter 

Seperti lazim diketahui, setiap proses melibatkan energi atau panas di 

dalamnya. Oleh karena itu, bagaimana bentuk panas maupun berapa jumlah panas 

yang terkandung dalam suatu bahan semakin menarik untuk diteliti. Bom 

kalorimeter merupakan peralatan yang berfungsi sebagai pengukur panas. Hasil 

pengukuran kalorimetrik lazim ditindaklanjuti menggunakan hukum- hukum 

termodinamika untuk kemudian dimanfaatkan pada prespektif yang lebih luas. 

Telah dikembangkan beragam sistem pada kalorimeter, seperti yang telah 

dikembangkan oleh Wadso dkk (2001) dengan kalorimeter konduksi panas 

isotermal sederhana. 

Jumlah energi yang terkandung dalam suatu bahan persatuan massa disebut 

calorific value (panas jenis). Calorific value ini merupakan hal yang penting 

dalam menilai tingkat efisiensi suatu bahan. Bahan dengan nilai panas jenis lebih 

besar akan lebih efektif dalam proses pembakaran energi yang lebih besar dengan 

massa yang sedikit. Uji panas jenis telah umum dilakukan pada batu bara arang, 

kayu bakar dan bahan bakar padat lain. Rangkaian pengujian menasbihkan bahwa 

kualitas bahan bakar secara umum ditentukan oleh kandungan panasnya (Reguiera 

dkk, 2001; Akers dkk, 2006; dan Irzon dan Permanadewi 2012). 

Aplikasi bom kalorimeter oleh Reguiera dkk (2001) dimanfaatkan pada 

potensi biomassa di lingkungan hutan, sebagian besar merupakan kayu, sebagai 

potensi pengganti BBM yang jumlahnya semakin menipis dan semenjak 50 tahun 

lalu telah menyebabkan apa yang disebut sebagai krisis energi. Krisis energi ini 

yang diperkirakan memperlambat ekonomi industri pada berbagai belahan bumi. 

Menggunakan perangkat yang sama, dilengkapi dengan penambahan parameter 

dan peralatan lain, Reguiera dkk (2004) semakin menggembangkan terhadap 

potensi kebakaran hutan di wilayah Spanyol berdasarkan spesies tanaman yang 

ada pada daerah tertentu. Potensi bencana diperinci hingga kemungkinan pada 
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empat musim berbeda dengan membaginya berdasarkan skala kebencanaan 

tersendiri. Makanan laut yang menjadi sumber asupan yang memiliki beragam 

nutrisi dengan sumber energi yang lebih baik pula telah dianalisis oleh Doyle dkk 

(2006) dengan memadukan pengukuran menggunakan metode bom kalorimeter 

dengan proximate composition. Menurut Ogwueleka dan Ogwueleka (2010), 

memanfaatkan perangkat ini terhadap permodelan energi yang berasal dari 

padatan sampah pembuangan masyarakat kota. Representasi dan tampilan dari 

bom kalorimeter dapat dilihat pada Gambar 2.1. 

  
Gambar 2.1 Skema rinci perangkat bom kalorimeter 

Bagian atau komponen dari alat bom kalorimeter mempunyai fungsinya 

masing-masing. Termometer atau termokopel berfungsi untuk mengukur suhu 

pada saat awal dan suhu pada saat setelah terjadi proses analisis. Agetator atau 

pengaduk berfungsi untuk mengaduk air disekitar bucket agar suhu air yang ada 

didalamnya merata. Katup oksigen atau selang berfungsi sebagai tempat 

masuknya oksigen didalam bom head yang digunakan untuk proses pembakaran. 

Cawan atau tempat sampel berfungsi untuk meletakkan sampel yang akan 

dianalisis (dibakar) dalam bom head. Bom head berfungsi sebagai tempat 

berlangsungnya analisis (pembakaran). Katup listrik atau elektroda berfungsi 

sebagai pematik listrik untuk menghasilkan api dalam bom head. Bucket berfungsi 

untuk tempat meletakkan bom head yang didalamnya juga terdapat air sebagai 
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pendingin ketika analisis (pembakaran) sedang berlangsung. Chiller berfungsi 

untuk mengatur suhu pada bom kalorimeter. 

2.4 Validasi Metode 

Laboratorium pengujian menggunakan metode standar seperti CODEX, 

AOAC, ASTM, SNI dan standar nasional lainnya yang secara ekstensif telah 

divalidasi melalui percobaan-percobaan antar laboratorium. Namun demikian, 

tanggungjawab tetap kepada pengguna untuk mendokumentasikan validasi 

metode selengkap mungkin untuk memenuhi kebutuhannya. Semua operasi dan 

pengukuran dalam metode analisa mempunyai kesalahan yang melekat pada 

setiap metode. Setiap metode yang digunakan laboratorium dalam melaksanakan 

pengujian dievalusi dan diuji untuk menjamin bahwa unjuk kerja suatu metode 

dapat dimengerti dan menghasilkan data yang sesuai dengan tujuan (Sumardi, 

2000). 

Validasi adalah konfirmasi melalui pengujian dan pengadaan bukti yang 

selektif bahwa persyaratan tertentu untuk maksud khusus terpenuhi (Kantasubrata, 

2008). Metode validasi dilakukan ketika suatu metode analisis dikembangkan atau 

dilakukan modifikasi atau revisi dari metode resmi, dengan tujuan 

memperlihatkan bahwa metode yang bersangkutan dapat dipercaya dan dapat 

dipertanggungjawabkan secara ilmiah. 

Metode analisis yang menggunakan metode resmi seperti USP, BP, AOAC, 

ISO dan tidak perlu di validasi terlebih dahulu sebelum digunakan, kecuali apabila 

telah dilakukan modifikasi dari metode resmi tersebut. Penggolongan metode 

analisis yaitu: 

1. Metode standar, metode acuan, metode baku 

Metode standar adalah metode yang dikembangkan oleh suatu organisasi 

atau badan standardisasi baik nasional maupun internasional. Contoh 

metodenya antara lain metode SNI dikembangkan oleh Badan Standardisasi 

Nasional (BSN), metode  ASTM  dikembangkan  oleh  American  Society  

for  Testing  and Materials, dan metode British Standard Institution (BSI) 

dari Inggris. 



13 

 

2. Metode Resmi 

Metode resmi adalah metode yang dipersyaratkan oleh undang-undang atau 

peraturan untuk digunakan oleh pemerintah atau organisasi atau lembaga 

atau industri yang diatur oleh pemerintah. Contohnya adalah Farmakope 

Indonesia IV (FI IV) untuk Indonesia, USP XXVI untuk USA 

3. Metode yang dikembangkan oleh laboratorium (In-House Developed 

Methods) 

4. Metode Pustaka 

Metode pustaka adalah metode yang dipublikasikan dalam berbagai majalah 

ilmiah terspesialisasi seperti Warta Kimia Analitik, Kimia Farmasi, Jurnal- 

jurnal Kimia Analisis. 

5. Metode yang dikembangkan oleh organisasi profesional ilmiah dan 

penggunaannya relevan dengan bidang ilmu profesional tersebut. 

Contohnya antara lain metode AOAC, dikembangkan oleh Association of 

Official Analytical Chemist. 

Sebelum suatu metode analisis divalidasi, metode tersebut harus 

dikembangkan secara menyeluruh dan prosedurnya ditulis secara terperinci. 

Sedangkan metode yang harus divalidasi adalah sebagai berikut: 

1. Metode tidak baku misalnya dari diktat, textbook dan jurnal yang belum 

diakui secara luas. 

2. Metode yang didesain atau dikembangkan oleh laboratorium untuk 

keperluan sendiri yang merupakan suatu kegiatan yang terencana dan 

ditugaskan kepada personil yang cakap, dilengkapi dengan sumber daya 

yang memadai. 

3. Perubahan sekecil apapun dari metode standar misalnya perubahan prosedur 

dan perubahan volume reagensia. 

4. Metode rutin digunakan di laboratorium yang berbeda atau dilakukan oleh 

analis yang berbeda atau dilakukan dengan peralatan yang berbeda. 

5. Gabungan dari dua atau lebih metode standar seperti penggabungan dari 

metode yang diadopsi dari AOAC dan ICH. 
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Ketepatan menyatakan kedekatan dengan nilai yang dapat diterima, baik 

nilai sebenarnya maupun nilai pembanding. Ketepatan dilaporkan sebagai persen 

recovery. Ketelitian menyatakan kedekatan antara satu seri pengukuran yang 

diperoleh dari pengambilan ganda terhadap contoh homogen yang sama pada 

kondisi tertentu. Spesifisitas menyatakan kemampuan metode untuk menilai 

secara pasti analit yang berada bersama komponen lain. Komponen lain dapat 

berupa hasil urai, pengotor, dan matriks contoh. Limit deteksi menyatakan jumlah 

analit terkecil yang dapat dideteksi dalam contoh. Limit kuantisasi menyatakan 

jumlah terendah analit dalam contoh yang secara kuantitatif dapat ditetapkan 

dengan ketelitian dan ketepatan yang sesuai. Linieritas menyatakan kemampuan 

metode analisis untuk memberikan hasil uji yang secara langsung proporsional 

terhadap konsentrasi analit dalam contoh pada rentang yang ditentukan (Riyanto, 

2015). 

Beberapa parameter analisis yang harus dipertimbangkan dalam validasi 

metode adalah: 

1. Akurasi 

Akurasi adalah ukuran yang menunjukan derajat kedekatan hasil analis 

dengan kadar analit sebenarnya (Riyanto, 2015). Hasil analisis kimia yang telah 

dilakukan dengan ketelitian yang tinggi belum tentu memberikan hasil yang 

sebenarnya. Perbedaan nilai tersebut merupakan kesalahan suatu analisis yang 

disebut dengan ketepatan atau akurasi. Ada empat macam metode yang dapat 

dilakukan untuk uji akurasi, antara lain: 

1. Menganalisis suatu sampel yang telah diketahui konsentrasi analitnya 

kemudian nilai hasil analisis dibandingkan dengan nilai sebenarnya. 

2. Membandingkan nilai hasil analisis dari metode yang digunakan dengan 

nilai hasil analisis menggunakan metode baku dan standar. 

3. Menggunakan uji perolehan kembali (recovery) yang dilakukan dengan 

menambahkan sejumlah analit ke dalam matriks blanko. 

4. Menggunakan teknik adisi standar apabila persiapan matriks contoh tidak 

mungkin dilakukan. Nilai perolehan kembali tidak akan berbeda nyata 
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dengan 100%, apabila dalam uji perolehan kembali tidak terjadi kesalahan 

sistematis. 

Uji perolehan kembali dengan teknik adisi standar mempunyai beberapa 

kelemahan, yaitu adanya perbedaan antara kondisi analit yang ditambahkan 

dengan kondisi analit dalam matriks. Nilai uji perolehan kembali 100% tidak 

selalu menggambarkan bahwa seluruh analit dalam matriks telah benar-benar 

digambarkan oleh data hasil uji. Uji perolehan kembali hanya digunakan sebagai 

uji pendahuluan dalam evaluasi akurasi metode. Rentang perolehan kembali analit 

dapat dilihat pada Tabel 2.2. 

Tabel 2.2 Rentang Perolehan Kembali Analit dalam Beberapa Konsentrasi 

(AOAC, 1993) 

Konsentrasi Analit dalam Sampel Batasan % recovery 

100% 98-101% 

10% 95-102% 

1% 92-105% 

0,1% 90-108% 

0,01% 85-110% 

10 µg/g (ppm) 80-115% 

1 µg/g 75-120% 

10 µg/kg (ppb) 70-125% 

 

2. Presisi 

Presisi didefinisikan sebagai kedekatan hasil yang diterima baik sebagai 

nilai teoritis maupun sebagai nilai rujukan yang diterima dengan nilai yang 

diperoleh dari hasil pengukuran (ICH 1995 diacu dalam Chan, 2004). Suatu 

ukuran penyebaran (dispersi suatu kumpulan hasil), kedekatan dari suatu 

rangkaian pengukuran berulang-ulang satu sama lain. Presisi juga merupakan 

keadaan kedekatan antara hasil tes yang diperoleh di bawah kondisi yang 

ditetapkan (Fleming dan Williams, 1996). Semakin dekat nilai-nilai hasil 

pengulangan pengukuran maka semakin tinggi presisi pengukuran tersebut. 

Presisi menggambarkan kesalahan acak dari suatu hasil pengukuran. 

Kesalahan acak berasal dari pengaruh-pengaruh yang tidak dapat diperkirakan, 

bervariasi terhadap  ruang, dan bersifat sementara. Kesalahan acak sulit untuk 

dihindari, banyak berhubungan dengan instrumen ukur, peralatan contoh yang 

diukur, prosedur kerja, dan lingkungan. 
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Presisi dapat dibagi dalam tiga kategori yaitu keterulangan (repeatability), 

presisi antara dan ketertiruan (reproducibility): 

1. Keterulangan (repeatability) adalah keseksamaan metode apabila dilakukan 

berulang kali oleh analis yang sama pada kondisi yang sama dan dalam 

interval waktu yang pendek. Repeatability dinilai melalui pelaksanaan 

penetapan terpisah lengkap terhadap sampel-sampel identik yang terpisah 

dari batch yang sama, jadi memberikan ukuran keseksamaan pada kondisi 

yang normal. 

2. Presisi antara (intermediate precision)yaitu merupakan bagian dari presisi 

yang dilakukan dengan cara mengulang pemeriksaan terhadap contoh uji 

dengan alat, waktu, analis yang berbeda, namun dalam laboratorium yang 

sama. 

3. Ketertiruan (reproducibility) adalah keseksamaan metode apabila dikerjakan 

pada kondisi yang berbeda. Analisis dilakukan dalam laboratorium- 

laboratorium yang berbeda menggunakan peralatan, pereaksi, pelarut, dan 

analis yang berbeda pula. Analisis dilakukan terhadap sampel-sampel yang 

diduga identik yang dicuplik dari batch yang sama. Reproducibility dapat 

juga dilakukan dalam laboratorium yang sama dengan menggunakan 

peralatan, pereaksi, dan analis yang berbeda (Harmita, 2004). 

Kriteria seksama diberikan apabila metode memberikan simpangan baku 

relatif (RSD) atau koefisien variasi (CV) 2% atau kurang. Kriteria ini sangat 

fleksibel tergantung pada konsentrasi analit yang diperiksa, jumlah sampel, dan 

kondisi laboratorium. Menurut Harmita (2004), kadar analit yang dianalisis 

semakin turun maka koefisien variasi akan semakin meningkat. 

Hasil penelitian ditemukan bahwa koefisien variasi meningkat seiring 

dengan menurunnya konsentrasi analit. Pada kadar 1% atau lebih, standar deviasi 

relatif antara laboratorium adalah sekitar 2,5% ada pada satu per seribu adalah 

5%. Nilai relative standard deviation satu per sejuta (ppm) adalah 16% dan pada 

kadar part per bilion (ppb) adalah 32%. Metode yang sangat kritis, secara umum 

diterima bahwa relative standard deviation harus lebih kecil dari 2% (Harmita, 
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2004). Simpangan baku relatif yang dinyatakan dalam persentase (relative 

standard deviation, %RSD) yang merupakan perbandingan antara simpangan 

baku dengan rerata hasil pengulangan pengujian harus memenuhi batasan 

keberterimaan yang disyaratkan oleh metode pengujian yang sedang diverifikasi. 

Apabila metode pengujian tidak mensyaratkan batasan persentase relative 

standard deviation maka persentase relative standard deviation hasil pengulangan 

pengujian dari proses verifikasi metode tidak boleh melebihi persentase KV 

Horwitz. Koefisian variasi atau persen relatif standar deviasi (%RSD) dan 

persentase KV Horwitz dapat dihitung dengan rumus (Harmita, 2004): 

   √
∑ (    ̅) 
 
   

   
 

   ( )  
  

 ̅
      

           ( )             

Keterangan: 

SD  : standar deviasi 

KV  : koefisien variasi (RSD, simpangan baku relatif) 

      : nilai dari masing-masing pengukuran 

 ̅     : rata-rata pengukuran 

n : jumlah pengukuran (pengulangan) 

Nilai C menunjukkan rata-rata konsentrasi larutan standar dikali 10-6 

sebagai konversi dari ppm ke persen. Presisi dapat ditentukan dengan 

repeatability, repeatability dikatakan baik apabila nilai %RSD < 2/3% KV 

Horwitz. Presisi dapat pula ditentukan dengan reproducibility. Reproducibility 

dikatakan baik apabila nilai %RSD < KV Horwitz. Pengulangan perlakuan 

masing-masing contoh akan menunjukan presisi hasil uji yang dilakukan 

berdasarkan kondisi operator, peralatan, contoh, dan laboratorium yang sama. 

2.5 Estimasi Ketidakpastian Pengukuran 

Ketidakpastian merupakan suatu rentang nilai yang menunjukan suatu nilai 

benar. Menurut ISO/IEC 17025:2005 Persyaratan Umum Kompetensi 

Laboratorium Pengujian dan Laboratorium Kalibrasi, dalam standar diatur bahwa 

laboratorium wajib mempunyai dan menerapkan prosedur untuk mengestimasi 
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ketidakpastian pengukuran. Ketidakpastian pengukuran menyatakan parameter 

yang terkait dengan hasil pengukuran dan mencirikan penyebaran nilai-nilai yang 

cukup dan dapat dikaitkan dengan pengukuran. 

Mengukur merupakan proses mengaitkan angka secara empirik dan objekif 

pada sifat-sifat objek atau kejadian, sehingga angka yang diperoleh dapat 

menggambarkan dengan jelas mengenai objek dan kejadian tersebut. Tujuan 

pengukuran adalah untuk menentukan nilai suatu besaran yang diukur. Proses 

pengukuran adalah suatu proses yang meliputi spesifikasi besaran ukur, metode 

pengukuran, dan prosedur pengukuran (Sirigar dan Hendrayana, 2007). 

Hasil suatu pengukuran hanya suatu taksiran atau perkiraan dari nilai suatu 

pengukuran, karena pada kegiatan pengukuran terkandung kesalahan sistematik 

maupun kesalahan acak. Oleh karena itu, hasil pengukuran hanya lengkap apabila 

disertai dengan nilai ketidakpastian pengukuran (Sirigar dan Hendrayana, 2007). 

Kesalahan-kesalahan yang biasanya ditemukan antara lain: 

1. Kesalahan instrumentasi dan peralatan gelas yang tidak terkalibrasi. 

2. Kesalahan pengerjaan, termasuk kesalahan personil yang bisa dikurangi 

dengan meningkatkan pengalaman dan perhatian analis terhadap 

kejujuran dalam bekerja. 

3. Kesalahan metode merupakan kesalahan yang dapat dikurangi atau 

dikoreksi, tetapi sudah menjadi sifat dari suatu metode yang tidak bisa 

diubah jika tidak maka kondisi penetapan yang harus diubah. Beberapa 

kesalahan metode termasuk ketidakmurnian pengendapan karena adanya 

kopresipitasi, terjadinya reaksi samping, reaksi yang tidak sempurna, dan 

ketidakmurnian pereaksi. 

Tahapan-tahapan menentukan ketidakpastian (Eurachem, 2000), yaitu: 

1. Skema kerja 

2. Menentukan formula atau rumus 

3. Menentukan diagram tulang ikan 

4. Menentukan ketidakpastian baku 

5. Menentukan ketidakpastian gabungan 

6. Menentukan ketidakpastian diperluas 
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7. Menentukan sumber-sumber ketidakpastian terbesar 

Ketidakpastian ditunjukkan dengan tanda rentang (±) atau parameter yang 

dihubungkan dengan hasil pengukuran yang mencirikan dispersi nilai yang 

beralasan untuk dicantumkan dalam nilai yang diukur (Siregar dan Hendrayana, 

2005). 

2.5.1 Tahapan Pengolahan Data Estimasi Ketidakpastian Pengukuran 

2.5.1.1 Diagram Tulang Ikan 

Diagram tulang ikan merupakan identifikasi sumber-sumber 

ketidakpastian dan daftar semua faktor yang dapat memberikan kontribusi 

kesalahan terhadap hasil akhir. Cara kerja untuk membuat diagram tulang 

ikan adalah sebagai berikut: 

1. Membuat diagram alir dari metode yang digunakan. 

2. Memberi keterangan lengkap dengan mengunakan kalimat pasif. 

3. Melihat rumus akhir yang digunakan. 

4. Menggambarkan mula-mula tulang punggungnya. 

5. Meletakan parameter yang dicari dalam pengujian sebagai kepala ikan. 

6. Menggambarkan apa yang ada didalam rumus dan yang tidak ada didalam 

rumus tetapi memberikan kontribusi pada ketidakpastian pengukuran 

(presisi metode sebagai tulang-tulang utama. 

7. Menggambarkan faktor-faktor yang mempengaruhi ketidakpastiannya. 

Berikut ini adalah contoh diagram tulang ikan: 

 

 

 

 

 

 

 

Keterangan: 

1 = parameter yang dicari 

2 = tulang utama yang diambil dari dalam rumus 

3 = faktor-faktor yang mempengaruhi tulang-tulang utama 

1 

3 

2 
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2.5.1.2 Ketidakpastian Baku 

Cara kerja untuk membuat ketidakpastian baku adalah sebagai berikut: 

1. Mengidentifikasi sumber-sumber ketidakpastian dari diagram tulang ikan. 

2. Menghitung ketidakpastian pada masing-masing tulang dengan rumus 

sebagai berikut. 

1) Penentuan nilai ketidakpastian baku 

  
 

√ 
 

Keterangan: 

 s = simpangan baku 

 n = jumlah pengulangan 

2) Tipe B 

Tingkat kepercayaan 95% 

 ( )  
 

 
     

 

    
 

Tingkat kepercayaan 99% 

 ( )  
 

 
     

 

    
 

Apabila informasi tidak disertai keterangan apapun, maka: 

Rectangular (digital)  ( )  
 

√ 
 

Triangular (analog)  ( )  
 

√ 
 

2.5.1.3 Ketidakpastian Gabungan 

Cara kerja untuk membuat ketidakpastian baku adalah sebagai berikut: 

1. Komponen-komponen ketidakpastian tersebut mempunyai satuan yang 

sama yaitu : 

1) Setiap komponen dikuadratkan untuk menghilangkan satuan 

2) Beberapa faktor yang mempengaruhi ketidakpastian sumber 

dijumlahkan 

3) Jumlah semua faktor diakarkan pangkat dua dari jumlah 

2. Komponen-komponen ketidakpastian tersebut tidak mempunyai satuan 

yang sama. 

3.2 Komponen tersebut diubah dahulu sehingga mempunyai satuan 
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yang sama 

3.3 Dikuadratkan, dijumlahkan, dan diakarkan pangkat dua dari 

jumlah 

             √(
  
  
)
 

 (
  
  
)
 

 (
  
  
)
 

 (
  
  
)
 

 

Keterangan: 

C = konsentrasi akhir dari suatu parameter pengujian 

μ 1,2,3..n = ketidakpastian dari tulang-tulang utama 

x 1,2,3..n = nilai atau konsentrasi dari pengukuran yang terdapat pada tulang utama 

 

2.5.1.4 Ketidakpastian Diperluas 

Cara kerja untuk membuat ketidakpastian diperluas adalah sebagai berikut: 

1. Hasil dari ketidakpastian baku gabungan (μG) 

2. Ketidakpastian baku gabungan dikalikan dengan faktor 

cakupan (2), rumus sebagai berikut: 

         

Keterangan: 

2    = faktor cakupan tingkat kepercayaan 95%  

μG = ketidakpastian gabungan 

 

 

 

 



 

 

BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1 Alat 

Alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain oven (MEMMERT 

UNE 500), automatic bom kalorimeter IKA C2000, neraca analitik (Sartorius 

MSA 224S-100) dengan ketelitian ± 0,00026 gram dan cawan porselen. 

3.2 Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu batu bara BB/ UP 

Komite Akreditasi Nasional tahun 2017, asam benzoat C723 IKA. 

3.3 Prosedur Kerja 

3.3.1 Preparasi Contoh Uji 

Contoh uji ditimbang semua atau paling sedikit ± 1 gram (lolos saring 250 

µm) dan dimasukkan ke dalam cawan porselin kering. Cawan porselin berisi 

sampel dimasukkan  ke dalam oven pada suhu 105°C selama 1 jam. Cawan 

porselin berisi sampel setelah dipanaskan kemudian didinginkan dalam desikator 

dan ditimbang hingga bobot konstan. 

3.3.2 Pengukuran Standar 

Alat bom kalorimeter diatur kondisi sesuai instruksi Kerja Bom Kalorimeter 

IKA C2000. Pengukuran sampel dilakukan setelah pengukuran terhadap standar 

asam benzoat. Satu tablet asam benzoat C723 IKA ditimbang dengan teliti dan 

dilakukan pengujian sesuai dengan Instruksi Kerja Bom Kalorimeter IKA C2000. 

Pengukuran sampel dilakukan setelah hasil pengukuran standar sudah sesuai 

dengan nilai yang tertera pada label strip asam benzoat. 

3.3.3 Pengukuran Contoh Uji 

Contoh uji (lolos saring 250µm) yang telah dikeringkan ditimbang dengan 

teliti sebanyak 0,8 - 1,2 gram. Pengujian dilakukan sesuai dengan Instruksi Kerja 

Bom kalorimeter IKA C2000. Hasil pengujian nilai kalori yang tertera pada layar 

computer dicetak. Pengujian dilakukan minimal dua kali. 
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3.3.4 Penentuan Presisi 

Pengujian contoh dilakukan sebanyak 7 kali, kemudian diukur nilai kalori 

batu bara seperti tahapan pengukuran contoh uji pada prosedur sebelumnya. 

Pengukuran nilai kalori batu bara dilakukan menggunakan bom kalorimeter IKA 

C2000. Hasil yang diperoleh kemudian diolah untuk menentukan persentase 

relative standard deviation. 

3.3.5 Penentuan Akurasi 

Pengujian contoh dilakukan sebanyak 7 kali, kemudian diukur nilai kalori 

batu bara seperti tahapan pengukuran contoh uji pada prosedur sebelumnya. 

Pengukuran nilai kalori batu bara dilakukan menggunakan bom kalorimeter IKA 

C2000. Hasil yang diperoleh kemudian diolah untuk menentukan persentase 

recovery yang kemudian dibandingkan dengan nilai reference standard yang 

digunakan yaitu 8.344,12 kal/g (ASTM D5865-13). 

 



 

 

BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Penentuan Nilai Kalori Batu Bara dengan Bom Kalorimeter 

Nilai kalori dalam sampel batu bara ditentukan menggunakan metode bom 

kalorimeter. Penentuan ini didasarkan pada prinsip alat bom kalorimeter, yaitu 

didasarkan pada Azas Black yang menyatakan bahwa jumlah kalor yang dilepas 

oleh materi yang bersuhu lebih tinggi akan sama dengan jumlah kalor yang 

diterima oleh materi yang suhunya lebih rendah. 

Prinsip analisis menggunakan bom kalorimeter dilakukan dengan 

menempatkan sejumlah sampel pada tabung beroksigen yang tercelup dalam 

medium penyerap kalor (kalorimeter). Sampel kemudian akan terbakar oleh api 

listrik dari benang yang terpasang dalam tabung. Sejumlah sampel tersebut akan 

terbakar habis dan menghasilkan panas yang akan dibaca oleh alat bom 

kalorimeter sehingga diperoleh nilai kalorinya. 

Alat bom kalorimeter dilakukan kalibrasi sebelum digunakan. Kalibrasi 

dilakukan dengan melakukan pengukuran standar asam benzoat yang sudah 

diketahui nilai kalorinya yaitu sebesar 6.320,10 kal/g. Sampel batu bara terlebih 

dahulu dilakukan preparasi, yaitu sampel batu bara yang lolos saring 250 µm 

ditimbang ke dalam cawan porselin, kemudian dioven pada suhu 105°C selama 1 

jam. Hasil didinginkan dalam desikator. Batu bara setelah didinginkan ditentukan 

nilai kalori dengan instrumen bom kalorimeter. Nilai kalori yang diperoleh dalam 

sampel batu bara ditunjukkan dalam Tabel 4.1.  

Tabel 4.1 Nilai kalori dalam sampel batu bara 

Pengulangan Bobot sampel (gram) Nilai Kalori (kal/g) 

1 0,8011 8.108,41 

2 0,8039 8.097,80 

3 0,9000 8.123,11 

4 0,8010 8.089,47 

5 0,8038 8.108,42 

6 0,8018 8.088,79 

7 0,8016 8.107,53 

Rata-rata 8.103,36 
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Nilai kalori yang terkandung dalam sampel batu bara berkisar antara 

8.088,79 kal/g sampai 8.123,11 kal/g dengan rata-rata sebesar 8.103,36 kal/g. 

Berdasarakan nilai kalori yang diperoleh, dapat disimpulkan bahwa sampel batu 

bara memiliki nilai kalori di bawah nilai reference standard. 

Data nilai kalori yang terkandung dalam sampel batu bara yang dihasilkan, 

semua nilai tersebut memiliki ketelitian yang tinggi dan dapat diterima. Hal ini 

dibuktikan dengan tidak adanya data yang berada di luar nilai upper control limit 

(UCL) dan lower control limit (LCL), ditunjukkan pada Gambar 4.1. 

 

Gambar 4.1 Control chart penentuan nilai kalori batu bara 

4.2 Penentuan Presisi 

Kedekatan hasil yang diterima, baik sebagai teoritis ataupun sebagai nilai 

rujukan yang diterima, dengan nilai yang diperoleh dari hasil pengukuran dapat 

didefinisikan sebagai presisi (ICH 1995 diacu dalam Chan, 2004). Menurut 

Fleming dkk (1996), presisi merupakan keadaan dimana kedekatan nilai hasil tes 

yang diperoleh di bawah kondisi yang diterapkan. Nilai-nilai hasil pengulangan 

pengukuran semakin dekat maka presisi pengukuran tersebut semakin tinggi. 

Validasi dengan parameter presisi pada pengujian batu bara menggunakan 

bom kalorimeter dinyatakan sebagai repeatability (keterulangan) dan 

reproducibility (ketertiruan). Repeatability dilakukan analisis terhadap sampel 

yang sama dengan tujuh kali pengulangan, kondisi laboratorium yang sama dan 
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dalam interval waktu yang pendek. Reproducibility juga dilakukan analisis 

terhadap sampel yang sama dengan tujuh kali pengulangan, pada kondisi 

laboratorium yang sama tetapi dengan analis atau operator yang berbeda. 

Repeatability menunjukkan keseksamaan hasil analisis dengan hasil 

pengulangannya. Data hasil pengujian repeatability dengan tujuh kali 

pengulangan ditunjukkan pada Tabel 4.2. 

Tabel 4.2 Hasil presisi untuk repeatability  

Pengulangan Bobot sampel (gram) Nilai Kalori (kal/g) 

1 0,8011 8.108,41 

2 0,8039 8.097,80 

3 0,9000 8.123,11 

4 0,8010 8.089,47 

5 0,8038 8.108,42 

6 0,8018 8.088,79 

7 0,8016 8.107,53 

Rata-rata 8.103,36 

Standar deviasi (SD) 12,2113 

RSD (%) 0,1507 

KV Horwitz 0,5161 

Hasil Simplo Duplo 

Nilai Kalori (kal/g) 8.108,41 8.097,80 

Selisih Pengulangan (kal/g) 10,61 

Nilai kalori yang didapatkan berkisar antara 8.088,79 kal/g sampai 8.123,11 

kal/g dengan rata-rata nilai kalori sebesar 8.103,36 kal/g. Nilai kalori yang 

diperoleh kemudian digunakan untuk menentukan nilai standar deviasi (SD). Nilai 

standar deviasi (SD) yang didapat adalah sebesar 12,2113. Nilai tersebut 

dimasukkan dalam rumus perhitungan penentuan persentase relative standar 

deviation (%RSD) dan KV Horwitz. Nilai persentase relative standard deviation 

yang diperoleh adalah sebesar 0,1507% sedangkan nilai KV Horwitz yang 

diperoleh sebesar 0,51608. Hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa nilai 

persentase relative standard deviation lebih kecil dari nilai KV Horwitz, sehingga 

dapat disimpulkan bahwa metode uji untuk analisis batu bara dengan bom 

kalorimeter memiliki presisi yang baik.  
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Nilai presisi jika mengacu pada metode yang digunakan, ditentukan dari 

selisih pengulangan antara hasil simplo dengan hasil duplo. Nilai selisih tersebut 

yaitu sebesar 10,61 kal/g. Nilai yang diperoleh menunjukkan bahwa nilai presisi 

sesuai dengan syarat keberterimaan presisi menurut metode ASTM D5865-13 

yaitu kurang dari atau sama dengan 35,59 kal/g.  

Repeatability menunjukkan keseksamaan hasil analisis bila dikerjakan pada 

kondisi yang berbeda. Data hasil pengujian reproducibility yang dikerjakan oleh 

dua analis yang berbeda dengan masing-masing tujuh kali pengulangan 

ditunjukkan pada Tabel 4.3. 

Tabel 4.3 Hasil presisi untuk reproducibility  

Pengulangan 
Analis 1 Analis 2 

Nilai Kalori (kal/g) Nilai Kalori (kal/g) 

1 8.108,41 8.055,57 

2 8.097,80 8.022,43 

3 8.123,11 8.087,94 

4 8.089,47 8.083,90 

5 8.108,42 8.027,79 

6 8.088,79 8.059,75 

7 8.107,53 8.024,09 

Rata-rata 8.103,36 8.051,64 

Selisih hasil 51,72 

Penentuan hasil dari dua analis memiliki ketertiruan yang baik, mengacu 

pada metode yang digunakan yaitu ASTM D5865-13 yang didasarkan pada selisih 

antara rata-rata nilai kalori analis 1 dengan rata-rata nilai kalori analis 2 memiliki 

nilai di bawah 61,14 kal/g, maka ketertiruannya dikatakan baik. Tabel 4.3 

menunjukkan bahwa hasil analisis oleh dua analis yang berbeda memiliki 

ketertiruan yang baik dilihat dari hasil nilai selisih di bawah nilai yang sudah 

ditetapkan. 

Kedua hasil presisi, keterulangan dan ketertiruan, menunjukkan bahwa 

metode yang digunakan untuk penentuan nilai kalori dalam batu bara 

menggunakan bom kalorimeter memiliki presisi yang baik, sehingga metode ini 

dapat digunakan sebagai metode tetap pada pengujian batu bara menggunakan 

bom kalorimeter. 
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4.3 Penentuan Akurasi 

Nilai akurasi pada penentuan nilai kalori dalam sampel batu bara 

menggunakan bom kalorimeter dilakukan dengan membandingkan nilai hasil 

pengukuran dengan nilai reference standard batu bara dengan kadar 8.344,12 

kal/g. Nilai reference standard batu bara diperoleh dari hasil uji profisiensi 

Komite Akreditasi Nasional Nomor XX tahun 2017 dengan jumlah peserta 

sebanyak 66 laboratorium pengujian dengan nilai rata-rata kalori batu bara yang 

dihasilkan sebesar 8.344,12 kal/g dan nilai standar deviasi sebesar 31,96. 

Akurasi dilakukan dengan tujuh kali pengulangan dan nilai rata-rata yang 

diperoleh kemudian dibandingdan dengan nilai reference batu bara. Hasil 

penentuan akurasi dapat dilihat pada Tabel 4.4. 

Tabel 4.4 Hasil penentuan akurasi 

Pengulangan Bobot sampel (gram) Nilai Kalori (kal/g) 

1 0,8011 8.108,41 

2 0,8039 8.097,80 

3 0,9000 8.123,11 

4 0,8010 8.089,47 

5 0,8038 8.108,42 

6 0,8018 8.088,79 

7 0,8016 8.107,53 

Rata-rata 8.103,36 

Nilai sebenarnya 8.344,12 

Recovery (%) 97,11 

Nilai persentase recovery diperoleh dari hasil membandingkan nilai kalori 

rata-rata analisis yang diperoleh dengan nilai reference batu bara. Nilai kalori 

rata-rata yang diperoleh yaitu sebesar 8.103,36 kal/g dan nilai reference batu bara 

yaitu sebesar 8.344,12 kal/g. Hasil tersebut kemudian digunakan untuk 

menghitung nilai persentase recovery dan diperoleh nilai persentase recovery 

sebesar 97,11%. Nilai yang diperoleh masuk ke dalam rentang yang telah 

ditetapkan oleh AOAC yaitu berkisar antara 92-105%. Hal ini menunjukkan 

bahwa metode yang digunakan untuk validasi batu bara menggunakan bom 

kalorimeter memiliki akurasi yang baik.  
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4.4 Estimasi Ketidakpastian 

Pengukuran nilai ketidakpastian dilakukan untuk mengetahui dan 

memastikan bahwa hasil validasi batu bara menggunakan menggunakan bom 

kalorimeter dapat dipertanggungjawabkan keakuratannya dan metode yang 

digunakan dapat memberikan hasil yang valid. 

Penentuan estimasi ketidakpastian yang digunakan pada pengujian ini 

adalah tipe B. Hal tersebut dikarenakan ketidakpastian setiap alat dan bahan yang 

digunakan pada saat pengujian didasarkan pada sertifikat hasil kalibrasi dan 

spesifikasi pabrik yang mengeluarkan bahan dan alat tersebut yaitu 95%. 

Penentuan ketidakpastian pengukuran nilai kalori batu bara menggunakan bom 

kalorimeter dapat ditentukan dengan beberapa langkah yaitu membuat prosedur 

kerja, menentukan rumus, membuat diagram tulang ikan, menentukan 

ketidakpastian baku dan menentukan ketidakpastian diperluas. Diagram tulang 

ikan dapat disajikan melalui Gambar 4.2. 

 

 

 

 

 

 

Gambar 4.2 Diagram tulang ikan 

Diagram tulang ikan pada Gambar 4.2 terdapat 2 sumber kesalahan yang 

mempengaruhi nilai estimasi ketidakpastian validasi batu bara menggunakan bom 

kalorimeter, yakni ketidakpastian repeatabilitas dan ketidakpastian alat bom 

kalorimeter. Faktor-faktor yang mempengaruhi nilai estimasi ketidakpastian 

tersebut kemudian ditentukan nilai estimasi ketidakpastian masing-masing sumber 

kesalahan. 

1. Ketidakpastian dari repeatabilitas 

Penentuan nilai ketidakpastian dari presisi menggunakan cara tipe A. 

Ketidakpastian tipe A didasarkan pada pekerjaan eksperimental sehingga 

Nilai Kalori 

(Cal/g) 

Repeatabilitas 

Bom kalorimeter 

Kalibrasi 

alat 
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dihitung dari rangkaian berulang. Ketidakpastian baku (μ) untuk tipe A 

dapat diperoleh melalui persamaan: 

  
 

√ 
 

Variabel s adalah simpangan baku dan n adalah jumlah pengamatan 

(pengulangan). Data nilai kalori batu bara diperoleh data uji repeatabilitas 

nilai simpangan baku sebesar 0,001507 kal/g dengan pengualangan 

sebanyak 7 kali. Nilai estimasi ketidakpastian baku yang didapat sebagai 

berikut: 

  
        

√ 
        

2. Ketidakpastian dari bom kalorimeter 

Penentuan nilai ketidakpastian dari bom kalorimeter menggunakan cara tipe 

A. Ketidakpastian tipe A didasarkan pada pekerjaan eksperimental sehingga 

dihitung dari rangkaian berulang. Ketidakpastian baku (μ) untuk tipe A 

dapat diperoleh melalui persamaan: 

  
 

√ 
 

Variabel s adalah simpangan baku dan n adalah jumlah pengamatan 

(pengulangan). Nilai kalori diperoleh data uji repeatabilitas nilai simpangan 

baku sebesar 5,1962 kal/g dengan pengulangan sebanyak 4 kali. Nilai 

estimasi ketidakpastian baku yang diperoleh: 

  
            

√ 
              

Nilai estimasi ketidakpastian yang diperoleh dari masing-masing sumber 

kesalahan, kemudian digunakan untuk menentukan nilai ketidakpastian gabungan. 

Hasil penentuan ketidakpastian gabungan dapat dilihat pada Tabel 4.5. 

Tabel 4.5 Ketidakpastian baku dan ketidakpastian gabungan 

No Ketidakpastian Asal Nilai (x) Satuan μ(x) μ(x)/x 

1 Repeatabilitas 1 - 0,0006 0,0006 

2 Kalibrasi bom kalorimeter 8.103,36 kal/g 2,5981 0,0003 
Keterangan: 

μ(x) = ketidakpastian baku 

μ(x)/x  = ketidakpastian standar relatif 
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Nilai ketidakpastian standar relatif diperoleh dari hasil ketidakpastian baku 

masing-masing sumber yang di bagi dengan nilai yang diukur. Hasil nilai estimasi 

ketidakpastian gabungan dapat diperoleh sebagai berikut: 

     √(
 (              )

              
)
 

  (
 (               

            
)
 

 

                √(
      

 
)
 

 (
            

              
)
 

  

            

Nilai estimasi ketidakpastian diperluas ditentukan dengan menggunakan 

nilai ketidakpastian gabungan dikali dengan faktor cakupan (k) dan karena 

menggunakan tingkat kepercayaan 95% maka nilai faktor cakupan (k)  dan karena 

menggunakan tingkat kepercayaan 95% maka nilai faktor cakupan (k) yang 

digunakan dalam perhitungan ketidakpastian diperluas adalah 1,96 atau 2, maka 

ketidakpastian diperluas didapat hasil sebagai berikut: 

        

              

             

Hasil nilai ketidakpastian pada sampel batu bara diperoleh sebesar 11,02 

kal/g. Nilai tersebut cukup kecil dan masih berada dibawah nilai kadar yang 

ditetapkan oleh sampel. Nilai ketidakpastian masih memberikan hasil yang teliti 

ketika nilai ketidakpastian berada dibawah nilai kadar sampel.  

Penentuan kontribusi terbesar yang mempengaruhi nilai ketidakpastian 

pengukuran perlu dilakukan untuk mengetahui variabel yang memiliki pengaruh 

terbesar dalam penentuan ketidakpastian. Variabel yang berpengaruh diantaranya 

adalah ketidakpastian yang berasal dari kurva kalibrasi. Perhitungan penentuan 

kontribusi tersebut dapat dilihat pada Lampiran 8. Diagram kontribusi 

penyumbang ketidakpastian pada validasi batu bara menggunakan bom 

kalorimeter dapat dilihat pada Gambar 4.3. 
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Gambar 4.3 Diagram kontribusi penyumbang ketidakpastian 

Berdasarkan Gambar 4.3 dapat dilihat bahwa sumber kesalahan yang 

menyumbang ketidakpastian terbesar pada validasi batu bara menggunakan bom 

kalorimeter adalah ketidakpastian kalibrasi oven dengan nilai persentase sebesar 

77,79%. 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan hasil Praktik Kerja Lapangan yang telah dilakukan di Balai 

Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta, maka dapat disimpulkan 

sebagai berikut: 

1. Nilai kalori yang terdapat dalam sampel batu bara d e n g a n  menggunakan 

metode bom kalorimeter diperoleh sebesar 8.103,36 kal/g. 

2. Nilai dari presisi dan akurasi pada validasi metode penentuan nilai kalori 

dalam sampel batu bara dengan metode bom kalorimeter diperoleh nilai 

presisi sebesar 0,1507% dan nilai akurasi sebesar 97,11%, menunjukkan 

hasil yang baik dan sesuai dengan standar validasi metode yang ditetapkan. 

3. Nilai estimasi ketidakpastian pengukuran pada validasi metode penentuan nilai 

kalori dalam sampel batu bara dengan metode bom kalorimeter diperoleh 

sebesar 8.103,36 ± 11,02 kal/g. 

5.2 Saran 

Berdasarkan hasil Praktik Kerja Lapangan yang telah dilakukan di Balai 

Pengujian dan Identifikasi Barang Tipe A Jakarta, maka penulis menyarankan: 

1. Perlu dilakukan pengecekan kembali mengenai sumber-sumber yang 

mungkin menyumbang nilai ketidakpastian penentuan nilai kalori batu bara. 

2. Kelemahan metode ini adalah tidak menentukan parameter yang lain, 

sehingga perlu dilakukan penentuan parameter yang lain antara lain kadar 

air, kadar abu, dan kadar sulfur. 
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Lampiran 1. Pengujian Nilai Kalori Batu Bara 

Pengulangan Bobot sampel 

(gram) 

Nilai Kalori (Cal/g) 

1 0,8011 8.108,41 

2 0,8039 8.097,80 

3 0,9000 8.123,11 

4 0,8010 8.089,47 

5 0,8038 8.108,42 

6 0,8018 8.088,79 

7 0,8016 8.107,53 

Rata-rata 8.103,36 

 

Perhitungan rata-rata 

          
(                                                              )     
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Lampiran 2. Perhitungan Hasil Akurasi 

Pengulangan Bobot sampel 

(gram) 

Nilai Kalori (Cal/g) 

1 0,80110 8108,41 

2 0,80390 8097,80 

3 0,90000 8123,11 

4 0,80100 8089,47 

5 0,80380 8108,42 

6 0,80180 8088,79 

7 0,80160 8107,53 

Rata-rata 8103,36 

Reference Standard 8344,12 

%Recovery 97,11  

 

Perhitungan rata-rata 

          
(                                                              )     

 
 

                
 

Perhitungan persentase temu balik 

           
 ̅

                  
      

  
            ⁄

            ⁄
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Lampiran 3. Perhitungan Hasil Presisi 

Repeatabilitas 

Pengulangan m      ̅ (   ̅)  

1 0,8011 8.108,41 5,05 25,49 

2 0,8039 8.097,80 -5,56 30,93 

3 0,9000 8.123,11 19,75 390,01 

4 0,8010 8.089,47 -13,89 192,97 

5 0,8038 8.108,42 5,06 25,59 

6 0,8018 8.088,79 -14,57 212,33 

7 0,8016 8.107,53 4,17 17,38 

Rata-rata 8.103,36 Ʃ 894,69 

SD 12,2113   

%RSD 0,1507   

KV Horwitz 0,51608   

Keterangan: 

  m = bobot sampel (gram) 

  x = nilai kalori (kal/g) 

   ̅ = rata-rata (kal/g) 

 

Perhitungan rata-rata 

          
(                                                              )     

 
 

                

Perhitungan standar deviasi 

   √
∑(   ̅) 

(   )
 √

      

(   )
               

Perhitungan persentase relative standard deviation 

     
  

 ̅
      

             

              
              

Perhitungan KV Horwitz 

                         (              )         
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Reprodusibilitas 

Pengulangan 
Analis 1 Analis 2 

Nilai Kalori (kal/g) Nilai Kalori (kal/g) 

1 8.108,41 8.055,57 

2 8.097,80 8.022,43 

3 8.123,11 8.087,94 

4 8.089,47 8.083,90 

5 8.108,42 8.027,79 

6 8.088,79 8.059,75 

7 8.107,53 8.024,09 

 

Analis Analis 1 Analis 2 

Rata-rata Nilai Kalori (kal/g) 8.103,36 8.051,64 

Selisih Hasil (kal/g) 51,72 
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Lampiran 4. Perhitungan Penentuan Estimasi Ketidakpastian 

Nilai Estimasi Ketidakpastian Masing-Masing Sumber Kesalahan 

No Ketidakpastian Asal Nilai (x) Satuan μ(x) μ(x)/x 

1 Repeatabilitas 1 - 0,0006 0,0006 

2 Kalibrasi bom kalorimeter 8.103,36 kal/g 2,5981 0,0003 

 Ketidakpastian gabungan 5,51 kal/g 

 Ketidakpastian diperluas 11,02 kal/g 
Keterangan: 

μ(x) = ketidakpastian baku 

μ(x)/x  = ketidakpastian standar relatif 

1. Perhitungan Ketidakpastian dari Sumber Kesalahan 

Perhitungan ketidakpastian dari repeatabilitas 

  
 

√ 
 
        

√ 
        

Perhitungan ketidakpastian dari bom kalorimeter 

  
 

√ 
 
            

√ 
              

2. Perhitungan Ketidakpastian Gabungan 
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 (              )
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 (               

            
)
 

 

                √(
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)
 

  

                √(        )  (        ) 

                √         

            

3. Perhitungan Ketidakpastian Diperluas 

        

              

             

Penyumbang Ketidakpastian Terbesar 

No Ketidakpastian Asal Nilai (x) Satuan μ(x) μ(x)/x Kontribusi (%) 

1 Repeatabilitas 1 - 0,0006 0,0006 77,79 

2 Kalibrasi bom kalorimeter 8.103,36 kal/g 2,5981 0,0003 22,21 
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Lampiran 5. Daftar Sertifikat Kalibrasi Alat dan Bahan 

Hasil Uji Profisiensi 
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Sertifikat Kalibrasi Oven 
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Kalibrasi Bom Kalorimeter 

 


