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VERIFIKASI METODE PENENTUAN MANGAN (Mn) PADA
SAMPEL AIR MINUM MENGGUNAKAN
SPEKTROFOTOMETRI SERAPAN ATOM

DI UPT LABORATORIUM KESEHATAN YOGYAKARTA

Mia Khairatu Zhafrani
Program Diploma Il Analisis Kimia FMIPA Universitas Islam Indonesia
JI. Kaliurang Km 14,5 Yogyakarta
Email : 19231077 @students.uii.ac.id

INTISARI

Telah dilakukan pengujian verifikasi metode penentuan Mangan (Mn) pada
sampel air minum menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) yang
mengacu pada SNI 6989.5:2009. Tujuan dilakukan verifikasi metode untuk
memastikan bahwa UPT Laboratorium Kesehatan Yogyakarta dapat melakukan
pengujian dengan hasil memenuhi syarat keberterimaan sesuai dengan metode
acuan yang dipakai yaitu SNI 6989.5:2009. Parameter uji yang dilakukan meliputi
linearitas, batas deteksi atau Limit of Detection (LOD), batas kuantifikasi atau
Limit of Quantification (LOQ), akurasi dan presisi. Nilai linearitas yang diperoleh
sebagai koefisien korelasi (r) yaitu 0,9995. Nilai limit of detection (LOD) yaitu
0,0762 mg/L dan nilai limit of quantification (LOQ) yaitu 0,2540 mg/L. nilai
%RSD pada pengujian presisi yang diperoleh 1,64% sesuai dengan syarat
keberterimaan yaitu 2%. Nilai akurasi (%recovery) yaitu 99,51% nilai akurasi
tersebut telah memenuhi syarat keberterimaan akurasi dengan rentang 85%-115%
dan nilai estimasi ketidakpastian pengukuran pada penentuan kadar Mn dengan
conoth uji air minum diperoleh sebesar (0,5018 + 0,0751) mg/L. Berdasarkan
hasil verifikasi metode dapat disimpulkan bahwa metode yang digunakan dalam
pengujian logam Mangan (Mn) telah memenuhi syarat kebereterimaan SNI
6989.5:2009 sehingga metode tersebut dapat digunakan dalam pengujian di UPT
Laboratorium Kesehatan Yogyakarta.

Kata kunci: Verifikasi, Mangan (Mn), Air Minum, SSA

Xiv
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar belakang
Air merupakan sumber daya alam yang diperlukan untuk makhluk hidup

bahkan untuk semua makhluk hidup. Manusia harus melindungi sumber daya air
agar tetap dapat dimanfaatkan dengan baik oleh manusia serta makhluk hidup
yang lainnya. Pentingnya air bagi kesehatan dapat dilihat dari jumlah air yang ada
dalam organ seperti 80% dari darah adalah air. Air minum yang aman bagi
kesehatan apabila memenuhi persyaratan fisika, mikrobiologis, kimiawi dalam
parameter wajib dan parameter tambahan. Air minum yang baik adalah air minum
yang memenuhi persyaratan seperti bebas dari cemaran mikroorganisme maupun
bahan kimia yang berbahaya dan tidak berasa, berwarna dan berbau. Untuk
menjaga kualitas air minum yang dikonsumsi masyarakat dilakukan pengawasan
kualitas air minum secara eksternal dan internal seperti tertera pada Peraturan
Menteri Kesehatan N0.492/MENKES/PER/1V/2010.

Peningkatan kualitas air minum terhadap pengelolaan air terutama
berasal dari air permukaan perlu diperhatikan. Pengelolaan yang dilakukan
dimulai dari yang sangat sederhana sampai dengan pengelolaan yang lengkap,
seperti tingkat kekotorannya dari sumber air tersebut. Semakin banyak zat
pencemar akan semakin banyak pula teknik-teknik yang diperlukan untuk
mengolah air tersebut agar memenuhi syarat untuk dikonsumsi (Situmorang,
2007).

Syarat pengujian logam Mangan dalam air minum mencakup kualitas
fisik, biologis dan kimia. Salah satu kualitas yang ditinjau yaitu kadar logam
Mangan (Mn), Pencemaran logam Mn berdampak berbahaya di dalam kesehatan
dan dapat menimbulkan masalah dalam jangka panjang karena logam berat
tersebut tidak dapat terurai dalam tubuh.

Pengujian logam Mangan pada sampel air minum di laboratorium
menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom (SSA), dalam pengujian ini sampel
air minum di preparasi dengan menggunakan proses detruksi basah yang

dilarutkan dengan sampel menggunakan asam kuat kemudian dipanaskan. Adanya



tujuan proses destruksi yaitu untuk memutuskan ikatan unsur logam dengan
matriks supaya diperoleh logam bebas supaya mengurangi terjadinya kesalahan
pembacaan oleh instrumen. Ketidakpastian pengukuran yaitu parameter yang
terkait dengan hasil pengukuran yang mencirikan penyebaran nilai-nilai yang
cukup dan dapat dikaitkan dengan pengukuran. Pengujian yang dilakukan harus
memenuhi syarat untuk penggunaannya (Riyanto, 2014)

Metode spektrofotometri serapan atom telah banyak digunakan untuk
menentukan kandungan logam dengan kategori logam berat maupun logam
ringan. Tujuannya untuk membuktikan bahwa metode tersebut memenuhi syarat
penggunaanya dan menghasilkan data yang valid maka perlu dilakukan verifikasi
metode agar dapat digunakan (Tetrasari dan Hermini, 2003). Verifikasi
merupakan metode kuantitatif dengan parameter pengujian meliputi linieritas,
Limit of Detection (LOD), Limit of Quantitation (LOQ), akurasi, presisi dan
ketidakpastian pengukuran dengan mengikuti metode SNI 6989.5:2009 tentang

cara uji Mangan (Mn) dengan Spektrofotometri Serapan Atom

1.2 Rumusan masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah dijelaskan, dapat dirumuskan

susunan permasalahan yaitu:

1. Berapa hasil kadar Mn pada sampel air minum menggunakan
Spektrofotometri Serapan Atom dan kesesuaiannya dengan Permenkes
No0.492/Menkes/Per/I\VV/201?

2. Bagaimana hasil verifikasi metode pengujian Mn dalam sampel air
minum menggunakan spektrofotometri serapan atom di UPT
Labortatorium Kesehatan Yogyakarta berdasarkan parameter linieritas,
batas deteksi atau Limit of Detection (LOD), batas kuantifikasi atau Limit

of Quantification (LOQ), akurasi, presisi dan ketidakpastian pengukuran?



1.3

Tujuan

Berdasarkan latar belakang dan rumusan masalah yang telah dipaparkan,

dapat disimpulkan yaitu:

1.

14

Untuk mengetahui kadar Mn pada sampel air minum sesuai dengan
standar baku mutu yang mengacu pada Permenkes
no0.492/Menkes/Per/1\VV/2010.

Mengetahui hasil verifikasi metode pengujian Mangan dalam sampel air
minum menggunakan spektrofotometri serapan atom di UPT
Laboratorium Kesehatan Yogyakarta berdasarkan parameter linieritas,
batas deteksi atau Limit of Detection (LOD), batas kuantifikasi atau Limit

of Quantification (LOQ), akurasi, presisi dan ketidakpastian pengukuran.

Manfaat

Berdasarkan tujuan yang telah dipaparkan, manfaat yang diperoleh yaitu:
Bagi mahasiswa

Mengetahui pengujian tersebut baik dalam praktik maupun teori yang
berkaitan dengan pengujian kimia di UPT Laboratorium Kesehatan
Yogyakarta

Menambah wawasan ilmu pengetahuan berkaitan dengan pengujian
kimia

Menambah wawasan tentang dunia kerja bagi profesi analisis kimia

Bagi instansi

Sebagai sarana edukasi melalui kegiata praktik maupun teori terkait
parameter wajib dalam pengujian sampel air minum

Sebagai sarana evaluasi dan pengembangan terkait verifikasi metode
pengujian Mn pada air minum menggunakan spektrofotometri serapan
atom

Hasil dari pengujian tersebut dapat memberikan informasi bahwa UPT

Laboratorium Kesehatan Yogyakarta mampu melakukan penentuan Mn



dengan memenuhi syarat kebertrimaan dengan metode acuan yaitu SNI
6989.5:2009
3. Bagi Program Studi DI Analisis kimia Universitas Islam Indonesia
Hasil diperolen dari mahasiswa dalam praktik kerja lapangan bisa
dijadikan referensi untuk pengembangan edukasi di Program Studi DIl Analisis
Kimia Universitas Islam Indonesia
4. Bagi pembaca
Untuk para pembaca bias dijadikan sebagai bahan referensi dalam
melakukan penelitian yang berkaitan dengan Verifikasi Metode Penentuan Mn

pada air minum menggunakan spektrofotometri serapan atom.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Profil UPT Laboratorium Kesehatan Kota Yogyakarta

Unit Pelayanan Teknis Laboratorium Kesehatan Kota Yogyakarta
terletak di Jalan sisingamangaraja, Kabupaten brontokusuman, Kecamatan
Mergangsan, Kota Yogyakarta. Awal mula nama UPT Laboratorium Kesehatan
pertama kali yaitu Laboratorium Pengawasan Kualitas Air yang berlokasi di
wilayah kelurahan Dukuh Kecamatan Mantrijeron Kota Yogyakarta, Pada tahun
2018 berubah struktur menjadi Unit Pelaksana Teknis Laboratorium Kesehatan
Lingkungan Kota Yogyakarta (Perakturan Walikota Nomor 1130 Tahun 2017).
Kemudian, pada tahun 2020 ditetapkan perubahan nama menjadi Unit Pelaksana
Teknis Laboratorium Kesehatan Kota Yogyakarta, berlokasi di Jl.
Sisingamangaraja no.21, Brontokusuman, Mergangsan. UPT Laboratorium
Kesehatan Yogyakarta melakukan pemeriksaan kimia air, mikrobiologi air, kimia
dan mikrobiologi pangan, dan swab antigen covid-19. Pengujian kualitas air untuk
parameter fisika kimia air terbatas dan mikrobiologi sesuai dengan Permenkes RI
No. 416/Menkes/Per/IX/1990 wuntuk air bersih dan Permenkes RI
No0.492/Menkes/Per/IVV/2010 untuk air minum. Untuk pemeriksaan swab antigen
covid-19 melakukan pengambilan swab nasofaring dan pemeriksaan antigen.

Unit Pelayanan Teknis Laboratorium Kesehatan Yogyakarta memiliki
Visi dan Misi sebagai berikut:
1. Visi

Mewujudkan Laboratorium Kesehatan Yogyakarta yang bermutu,
berprofesional dan berdaya saing untuk mendukung Yogyakarta kota nyaman huni
dan pusat pelayanan jasa tahun 2022
2. Misi
a.  Meningkatkan mutu pelayanan dan kepuasan pelanggan
b.  Meningkatkan kompetensi SDM dan melengkapi sarana prasarana sesuai
standar

c.  Mengembangkan kemitraan dalam jejaring laboratorium kesehatan



Susunan organisasi dalam UPT Laboratorium Kesehatan Yogyakarta yaitu:
a. Kepala UPT

b. KaSub Bag Tata Usaha

C. Penanggung Jawab Mutu

d.  Penanggung Jawab Kesehatan Masyarakat

e.  Penanggung Jawab Klinis

2.2 Air Minum

Air minum merupakan air yang melalui proses pengolahan atau tanpa
proses pengolahan yang memenuhi syarat kesehatan dan dapat langsung diminum.
Air adalah sebuah zat yang ada di alam yang dalam kondisi normal diatas
permukaan bumi berbentuk cair, dapat membeku pada suhu dibawah 0°C dan
mendidih pada suhu 100°C. Persyaratan yang dilakukan untuk pengujian air
minum yaitu bakteriologi, kimia, dan fisik, mengingat bahwa pada dasarnya tidak
ada air yang 100% murni dalam arti memenuhi syarat yang patut untuk kesehatan
maka harus terpenuhi atau paling tidak mendekati syarat-syarat yang dikehendaki
(Perkemenkes RI, 2010).

Dalam pengelolaan air minum isi ulang rentan terkontaminasi dari
berbagai mikroorganisme terutama bakteri coliform dan Escherichia coli. Bakteri
Escherichia coli merupakan bakteri indikator kualitas air minum Kkarena
keberadaannya di dalam air mengindikasikan bahwa air tersebut terkontaminasi
oleh feses dan mengandung mikroorganisme patogen lainnya (Radji, 2010).

Contoh dari bakteri patogen yang terdapat dalam air terkontaminasi
kotoran manusia atau hewan ialah bakteri Escherichia coli yang dapat
menyebabkan gejala diare, demam, keram perut dan muntah-muntah. Dari uraian
tersebut dapat diketahui tingginya kontaminasi miikroorganisme pada air minum
isi ulang, maka pengujian kualitas air tersebut yang di produksi harus dilakukan
secara berkala untuk menjamin air minum yang sehat dan aman untuk di

konsumsi oleh masyarakat (Entjang, 2003).



Syarat air yang dipandang baik secara umum, yaitu:
1. Syarat fisika

Air minum tidak berwarna, tidak berasa, tidak berbau, dengan suhu udara
yang jernih. Jika syarat fisik tidak terpenuhi maka kemungkinan air yang ada tidak
sehat (Peraturan Menteri Kesehatan Rl No0.492/Menkes/Per/1\V/2010).
2. Syarat bakteriologis

Air minum hendaknya terhindar dari kontaminasi bakteri terutama yang
bersifat pathogen. Mengukur air minum bebas dari bakteri yang digunakan adalah
bakteri Escherichia coli dan coliform. Pemeriksaan air minum harus terbebas dari
bakteri Escherichia coli dan coliform. Pada persyaratan bakteriologis kualitas air
minum, parameter yang digunakan yaitu jumlah maksimum kandungan dari
bakteri Eschericia Coli dan total bakteri coliform per 1 ml sampel yang diperiksa.
Jika terjadi penyimpangan dari ketentuan maka air tersebut dianggap tidak
memenuhi syarat dan perlu di selidiki lebih lanjut. Bakteri Escherichia coli dan
coliform yang digunakan sebagai syarat bakteriologis umumnya bibit dari
penyakit ini ditemukan pada kotoran manusia dan lebih mudah dimatikan dengan
pemanasan air (Peraturan Menteri Kesehatan RI No.492/Menkes/Per/I1\V/2010).
3. Syarat kimia

Air minum yang dikatakan baik adalah air yang tidak tercemar secara
berlebihan oleh zat kimia terutama oleh zat- zat yang berbahaya bagi kesehatan.
Bahan kimia yang terkandung di dalam air minum tidak merusak bahan tempat
penyimpanan air, mineral yang dibutuhkan oleh tubuh hendaknya harus terdapat
dalam kadar yang sewajarnya dalam sumber air minum (Peraturan Menteri
Kesehatan Republik Indonesia No0.492/Menkes/Per/1\V/2010).

2.3 Unsur Mangan (Mn)

Mangan merupakan unsur logam yang termasuk golongan VIIB, berat
atom 54.93 g.mol ™1, titik lebur 1247°C dan titik didihnya 2032°C. Mangan (Mn)
adalah metal berwarna kelabu-kemerahan. Di alam mangan (Mn) umumnya
ditemui dalam bentuk senyawa dengan berbagai macam valensi, air yang

mengandung  mangan  (Mn)  berlebih  menimbulkan rasa, warna



(coklat/ungu/hitam) dan kekeruhan (Fauziah, 2010). Sumber cemaran logam Mn
dalam air berasal dari dari aktivitas pertambangan, saluran tambang atom, kerja
mikroba terhadap mineral mangan pada pE rendah, dan dari tempat pembuangan
akhir yang berisi batu baterai bekas yang selanjutnya akan terbawa oleh air hujan
menjadi air tanah yang diminum (Manahan, 1994).

Logam Mangan menjadi salah satu kebutuhan bagi organisme seperti
moluska dan spons. Menurut Widowati, 2007 logam Mn dalam perairan dalam
jumlah yang kecil (<0,5 mg/L) mangan di dalam air tidak menimbulkan gangguan
kesehatan, didalam tubuh bermanfaat menjaga kesehatan otak dan tulang serta
menghasilkan enzim untuk metabolisme dan mengubah karbohidrat dan protein
membentuk energi yang digunakan sedangkan dalam jumlah besar (>0,5 mg/L)

menyebabkan neurotoksik.

2.4 Spektrofotometri Serapan Atom

Spektrofotometri merupakan suatu metode analisis kuantitatif yang
pengukurannya berdasarkan banyaknya radiasi yang dihasilkan oleh molekul
analit. Salah satu bagian dari Spektorofotometri yaitu Serapan Atom, metode
analisis yang dilakukan yaitu secara kuantitatif yang pengukurannya berdasarkan
penyerapan cahaya dengan panjang gelombang tertentu oleh atom logam dalam
keadaan bebas (Skoog dkk, 2000).

o H_L o — | )
cahava [ Monokromator ] Detektor
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Gambar 2. 1 Skema alat SSA (Haswell, 1991)




Cara kerja SSA vyaitu dimulai ketika sumber cahaya dari lampu katoda
yang berasal dari elemen yang sedang diukur dan dilewatkan ke dalam api yang
nyala berisi sampel yang telah teratomisasi. Kemudian radiasi tersebut diteruskan
ke detektor melalui monokromator, detektor dipakai untuk mengukur intensitas
cahaya yang dimana akan menolak arah searah arus dari emisi nyala dan hanya
mengukur arus bolak-balik dari sumber radiasi ataupun sampel. Detektor yang
menuju sistem penguat yang dipakai untuk membedakan kembali radiasi yang
berasal dari sumber radiasi dan nyala api setelah radiasi tersebut keluar dari
detektor, selanjutnya sinar masuk menuju readout yang merupakan alat pencatat
hasil. Hasil pembacaan berupa angka atau kurva yang menggambarkan absorbansi
(Kusuma, 2019). Prinsip kerja SSA merupakan absobrsi cahaya oleh atom, atom-
atom yang berasal dari sampel akan menyerap sebagian sinar yang dipancarkan
oleh sumber cahaya. Penyerapan energi atom terjadi pada panjang gelombang
tertentu sesuai dengan energi yang dibutuhkan oleh atom. Dalam menyerap energi
atom dalam keadaan dasar dapat mengalami ke tingkat energi dasar sambil
mengeluarkan energi yang berbentuk radiasi. Prinsip atomisasi dari larutan contoh
uji.

Analisis logam Mn (mangan) dalam air menggunakan spektrofotometer
serapan atom, yaitu pengkondisian sampel dalam keadaan asam dengan
penambahan HNO3 agar sampel air tidak terbentuk endapan sehingga logam-
logam tetap terlaut dalam air termasuk ion logam mangan. Apabila ion Mn
terhidrolisis dan terbentuk endapan Mn(OH)3, maka saat pengukuran sampel akan
mempengaruhi proses pengukuran menggunakan SSA. lon logam Mn (mangan)
akan diionisasi oleh flame pada panjang gelombang 279,5 nm dan dibaca oleh

detektor dengan hasil pembacaan absorbansi sampel (Warsyidah et.al., 2019).

2.5 Verifikasi metode

Verifikasi metode merupakan suatu uji kinerja metode yang sudah baku
atau standard, tujuan dari verifikasi metode sendiri yaitu untuk membuktikan
bahwa laboratorium yang bersangkutan mampu melakukan pengujian dengan

metode tersebut dengan hasil yang valid dan untuk membuktikan bahwa



laboratorium memiliki data kinerja.  Metode standar yaitu metode yang
dikembangkan dan ditetapkan oleh suatu organisasi atau badan standardisasi
nasional suatu Negara dan diterima, contohnya ISO dan lain sebagainya.
Verifikasi data merupakan proses membandingkan dua hal atau lebih
yang berguna untuk memastikan keakuratan dan kebenaran suatu informasi.
Misalnya, pemeriksaan batas yang bisa diterima oleh persyaratan yang ditetapkan
dan metode yang digunakan dalam pengujian tersebut bekerja dengan benar
sehingga menghasilkan data yang valid sesuai dengan standar kebertrimaan
pengujian. Metode kuantitatif yang digunakan untuk proses verifikasi terdiri
beberapa parameter yaitu selektivitas, batas deteksi, presisi, akurasi, linieritas,
recovery, ketidakpastian pengukuran dan stabilitas pemeriksaan memasukkan
data, pemeriksaan kesalahan pengetikan, pemeriksaan terhadap perhitungan dan

pemindahan data.

2.5.1 Linearitas

Menurut Riyanto (2014) Linearitas adalah kemampuan metode analisis
dalam memberikan respon proposional terhadap konsentrasi analit dalam contoh
uji. Linieritas dinyatakan dalam istilah variansi sekitar arah garis regresi yang
dapat dihitung berdasarkan persamaan matematik dari data yang diperoleh pada
hasil uji dengan berbagai konsentrasi analit, Linieritas ditentukan dari membuat
kurva kalibrasi berbagai konsentrasi mininum sebanyak lima konsentrasi yang
berbeda. Persamaan diperoleh dari metode kuadrat terkecil yaitu y = ax b
persamaan tersebut akan menghasilkan koefisien determinasi (R?) dan koefisien
korelasi (R).

2.5.2  Limit of detection (LOD) dan limit of quantitation (LOQ)

Menurut Riyanto (2014) Batas deteksi atau Limit of Detection (LOD)
merupakan parameter uji batas terkecil yang memiliki suatu alat atau instrument
untuk mengukur sejumlah analit tertentu, sedangkan batas kuantitasi atau Limit of
Quantitation adalah jumlah analit terkecil dalam sampel yang masih dapat diukur

dengan akurat dan presisi oleh instrumen. Penentuan batas deteksi dan batas
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kuantitasi dapat menggunakan garis regresi linier dari kurva kalibrasi dengan
simpangan baku residual S(y/x). Nilai tersebut ditentukan dengan nilai sebagai
berikut:

3 X Sy/x

LOD = m .................. (1)
_ 10 X Sy/x

LOQ =2 @

253  Presisi

Menurut Riyanto (2014) presisi adalah ukuran yang menunjukkan derajat
kesesuaian antara hasil uji individual yang diukur melalui penyebaran hasil
individual dari rata-rata hasil uji, Presisi diukur sebagai simpangan baku atau
simpangan baku relative. Presisi bisa dihitung dengan menggunakan standar
deviasi (SD) agar diperoleh nilai Relative Standars Deviasion (RSD) yang
dinyatakan dalam present maupun Coeficient Variation (CV). CV digunakan
sebagai perbandingan dengan perhitungan CV Horwitz, apabila nilai dari %RSD
melebihi 2% dengan syarat keberterimaan %RSD.

Presisi dapat dinyatakan dalam tiga kategori, yaitu keterulangan
(repeatability) adalah presisi yang diperolen dari hasil pengulangan secara
berulang oleh analis yang sama kondisi serta dalam interval waktu yang singkat,
presisi antara (intermediate precision) adalah presisi yang diperoleh dengan cara
melakukan pengulangan pemeriksaan alat, waktu dan analis yang berbeda tapi
dalam laboratorium yang sama, ketertiruan (reproducibility) adalah presisi yang
diperoleh dari pengulangan dengan metode tetapi dilakukan oleh analis, peralatan,
waktu dan laboratorium yang berbeda (Riyanto, 2014). Berdasarkan beberapa
jenis tersebut, nilai presisi memenuhi syarat keberterimaan jika pengujian sampel
duplo menggunakan %RPD dengan syarat kurang dari 10% dan untuk pengujian
lebih dari dua sampel menggunakan %RSD dengan syarat kurang dari 2%. Jika
nilai %RPD atau %RSD tidak memenuhi syarat maka perlu dicari nilai CV
Horwitz (Riyanto, 2014).
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Penentuan presisi dapat menggunakan persamaan berikut:

[z %2
SD = /—1 ............................... (1)

%RSD =22 X 100% ....coooovvren e )
CV Horwitz = 21-05leeC ... (3)
Keterangan:

Xi = pengukuran contoh uji

X = rata-rata

n = jumlah pengukuran

SD  =standar deviasi

C = fraksi konsentrasi

Pengujian presisi dilakukan dengan membandingkan nilai %RSD yang
diperoleh dari persamaan koefisien variasi Horwitz dan syarat keberterimaan yang
baik yaitu nilai %RSD lebih dari 2/3 %CV Horwitz sehingga metode tersebut
dapat dikatakan presisi yang baik.

2.5.4  Akurasi

Akurasi adalah ukuran yang menunjukkan derajat kedekatan hasil
analisis dengan kadar analit yang sebenarnya. Akurasi diukur sebagai banyaknya
analit yang diperoleh kembali pada suatu pengukuran dengan melakukan pada
suatu sampel. Metode analisis mempunyai tingkat akurasi yang baik jika syarat
keberterimaan nilai %Recovery 85% - 115% (Gandjar dan Rohman, 2014).

Recovery dapat ditentukan dengan persamaan:

Ctarget = S@ndarx Cstandar (1)

Volume total

C spike—Csampel

%Recovery = X 100% .oovineiiiiiei 2

C target

25,5  Estimasi ketidakpengukuran
Estimasi ketidakpastian adalah suatu parameter yang menetapkan rentang

nilai didalamnya terdapat nilai benar (true value) Sumber ketidakpatian berasal
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dari sampling, preparasi contoh peralatan, instrument, kesalahan acak, sistematis,
dan personil. Estimasi ketidakpastian dalam anlisa kimia dapat ditentukan dengan
diagram tulang ikan (Pramono, 2014).

Estimasi ketidakpastian dapat ditentukan dengan persamaan:

U?z\/(”_)2 + (”?b)2 e, 1)

Ketidakpastian yang bersal dari sumber-sumber yang berbeda perlu diubah
menjadi ketidakpastian gabungan. Ketidakpastian gabungan dengan satuan
berbeda perlu dikalikan dengan konsentrasi agar memilki satuan yang sama. Nilai
ketidakpastian pengukuran dilaporkan dalam nilai ketidakpastian diperluas yang
diperoleh dari perkalian ketidakpastian gabungan dengan konstanta tingkat
kepercayaan 95% (k = 2) (Riyanto, 2014).
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BAB |11
METODOLOGI

3.1 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan adalah air bebas mineral, gas asetilen
(C2H2) HP dengan tekanan minimum 100 psi, logam Mangan (Mn) 1000 ppm

(Scp science), asam nitrat pekat Merck (HNOz) dan akuades asam.

3.2 Alat

Alat-alat yang digunakan adalah Spektrofotometer (Agilent 200 series
AA) yang digunakan pada panjang gelombang 279,5 nm, lampu katoda berongga
(Hollow Cathode Lamp, HCI) mangan, gelas piala 100 mL, pipet ukur 10 mL,
mikropipet, pH meter, labu ukur 50; 100 mL, corong gelas dan kertas saring.

3.3 Prosedur Kerja
3.3.1 Preparasi

Contoh uji dipipet sebanyak 2000 mL dan diasamkan dengan larutan
HNOs pekat hingga pH < 2, kemudian sampel air minum dipipet sebanyak 100
mL dan dimasukkan ke dalam gelas beaker. Sampel dipanaskan dengan perlahan
menggunakan waterbath hingga volumenya berkurang dan jernih. Sampel
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan ditambahkan akuades sampai tanda
miniskus, seka dinding labu ukur dan dihomogenkan, kemudian sampel dapat

dimasukkan ke dalam botol kimia.

3.3.2  Pembuatan Larutan standar Mn 10 mg/L
Larutan induk Mn 1000 mg/L dipipet sebanyak 1 mL dan dimasukkan ke
dalam labu ukur 100 mL, kemudian diencerkan dengan akuades asam hingga

tanda batas. Lalu seka dan dihomogenkan.



3.3.3  Pembuatan Larutan kerja Mn
Larutan baku Mn 10 mg/L dipipet sebanyak 0,0; 0,4; 0,8; 1,2; 1,6; 2,0
dan 10 mL, lalu dimasukkan ke dalam labu ukur. Kemudian diencerkan dengan

akuades hingga tanda batas, diseka dan dihomogenkan.

3.3.4  Pembuatan larutan baku logam mangan 10 Mn mg/L
Larutan standar mangan dipipet sebanyak 100 mg Mn/L kemudian
dimasukkan dalam labu ukur 100,00 mL. Ditepatkan dengan larutan pengencer

sampai tanda tera dan dihomogenkan.

3.3.5  Pembuatan Kurva Kalibrasi

Instrumen  spektrofotometri serapan atom dioptimasikan dengan
pengukuran Mn total. Larutan blanko diukur serapannya menggunakan SSA,
selanjutnya diatur serapannya hingga nol. Deret larutan kerja Mn diukur dengan
panjang gelombang 279,5 nm. Hasil pengukuran kurva kalibrasi didapatkan dari

persamaan regresi linearnya.

3.3.6  Penentuan Contoh Uji
Contoh uji yang telah dipreparasi kemudian diukur dengan isntrumen
SSA dengan panjang gelombang 279,5 nm, selanjutnya pengukuran diulang

sebanyak 7 kali dan konsentrasi yang diperoleh dirata-ratakan.

35 Verifikasi metode
3.5.1 Linieritas
Larutan blanko dan larutan kerja diaspirasikan satu persatu ke dalam

SSA-nyala, diukur serapannya pada panjang gelombang 279,5 nm, kemudian di

tentukan persamaan regresi liniernya.
3.5.2 Penentuan LOD dan LOQ

Hasil pengukuran ditentukan dari persamaan regresi linier, kemudian
dilakukan perhitungan LOD dan LOQ.
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Data tersebut ditentukan dengan persamaan rumus sebagai berikut:

_ 3 X Sy/X
LOD = Tolope e 1)
_1lox Sy/X
LOQ = Tolope e (2)
35.3 Presisi

Pengawetan contoh uji dihasilkan dari pengukuran sampel dengan
instrument SSA, ditentukan dengan konsentrasi sampel menggunakan persamaan
regresi linier. Hasil analisis dari konsentrasi sampel didapatkan dari perhitungan
%RSD.

Kemudian data dianalisa dengan menggunakan rumus:

SD = /@ ............................... )

%RSD ==X 100% .....cooovov e )
CV Horwitz = 21-05legC ... (3)
3.5.4  Akurasi

Pembuatan larutan spike diperoleh dari larutan standar Mn 10 mg/L
dipipet sebanyak 5 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL, kemudian
ditambahkan larutan contoh uji sebanyak 95 mL dan dihomogenkan. Lalu larutan
spike diukur absorbansinya

Nilai Akurasi dinyatakan dengan %Recovery sesuai rumus sebagai berikut:

V standar x C standar

Clarget = ————————— .. e (@)

Volume total

C spike—Csampel
%Recovery = chgetp X
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Penentuan kadar Mn

Penelitian dengan judul “Verifikasi Metode Penentuan Mn Pada Air
Minum Menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom di UPT Laboratorium
Kesehatan Yogyakarta” bertujuan untuk melakukan verifikasi metode pengujian
logam Mn dalam air minum, penentuan logam Mn mengacu pada SNI
6989.5:2009. Metode yang mengacu pada SNI perlu diverifikasi untuk
memastikan metode tersebut sesuai dengan penggunaannya, menurut SNI
6989.5:2009 prinsip pengujiannya adalah analit logam mangan dalam bentuk
analit berubah menjadi bentuk atomnya, menyerap energi radiasi elektromagnetik
yang berasal dari lampu katoda dan besarnya serapan berbanding lurus dengan
kadar analit pada panjang gelombang 279,5 nm.

Perolehan kadar logam Mn dalam sampel air pada penelitian adalah
dengan menggunakan kurva kalibrasi standar. Persamaan regresi linier dari kurva
kalibrasi standar disubtitusikan untuk memperoleh nilai konsentrasi pada sampel
menggunakan nilai absorbansi sampel. Konsentrasi logam Mn dalam sampel
kemudian dikalikan dengan factor pengenceran sehingga diperoleh kadar logam
dalam sampel. Berdasarkan perolehan data, kadar logam Mn dalam sampel air
sebesar 0,5018 mg/L, hasil tersebut masuk dalam kisaran kadar Mn di Peraturan
Menteri Kesehatan N0.492 tahun 2010.

4.2 Penentuan Linearitas

Linearitas menunjukkan suatu metode analisis untuk memperoleh hasil
pengujian yang sesuai dengan konsentrasi analit dalam sampel pada kisaran
konsentrasi tertentu (Ermer dan Miller, 2005). Metode kurva kalibrasi digunakan
untuk menentukan linearitas dalam proses verifikasi dengan menganalisis deret

standar yang telah diketahui konsenttrasinya dari konsentrasi baku 10 mg/L. Deret



standar yang digunakan berjumlah 6 konsentrasi yaitu 0,0; 0,4; 0,8; 1,2; 1,6 dan 2
mg/L (ppm). Larutan standar yang dianalisis menghasilkan absorbansi yang
ditunjukkan pada Tabel 4.1

Tabel 4. 1 Absorbansi Larutan Standar Mn
Konsentrasi (mg/L)  Absorbansi

0,0 0,0000
0,4 0,0452
08 0,0867
12 0,1256
16 0,1683

2 0,2043

Tabel 4.1 menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi larutan standar
Mn yang diukur maka semakin besar absorbansinya. Absorbansi yang meningkat
dikarenakan semakin besarnya jumlah unsur Mn dalam larutan standar. Data
tersebut dapat digunakan untuk menentukan linearitas suatu pengujian yang

umumnya untuk mengukur kadar suatu analit dalam contoh uji.
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Gambar 4. 1 Kurva Kalibrasi Larutan Standar Mn

Kurva kalibrasi dibuat dengan membuat grafik seperti pada Gambar 4.1
untuk menghasilkan persamaan regresi, Grafik tersebut menunjukkan hubungan
antara konsentrasi larutan standar dan absorbansi berbanding lurus, kurva
kalibrasi dinyatakan linier apabila memenuhi syarat keberterimaan linearitas.
Hasil linieritas berdasarkan hasil pengukuran larutan standar diperoleh dari
persamaan regresi linier dengan nilai slope sebesar 0,1021 dan nilai intersep

sebesar 0,0029. Linearitas yang diperoleh berupa koefisien determinasi (R?)
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sebesar 0,9991 dan koefisien korelasi (R) sebesar 0,9995. Uji linearitas untuk
metode penentuan kadar Mn dalam air minum menghasilkan koefisien korelasi
>0,9995 sehingga memenuhi kriteria keberterimaan artinya metode yang
digunakan untuk rentang konsentrasi yang diukur baik (Riyanto, 2014).
Interferensi proses pengukuran menggunkaan SSA dapat berasal dari
besarnya nyala api, lebar slit, dan sensitifitas lampu detektor. Interferensi
pengukuran ini akan mempengaruhi sensitivitas alat yang dapat dilihat dari nilai
slope dan intersep sebagai sinyal blanko. Nilai slope 0,1021 lebih besar dari
intersep 0,0029 dengan nilai intersep mendekati nol yang artinya kondisi alat
menunjukkan sensitifitas yang bagus (Riyanto, 2014).
4.3 Penentuan Limit of Detection (LOD) dan Limit of quantitation (LOQ)
Hasil yang diperoleh pada pembuatan kurva kalibrasi, data absrobansi
dan konsentasi larutan standar selanjutnya digunakan untuk mementukan batas
deteksi dan batas kuantitasi. Menurut Riyanto (2014) batas deteksi merupakan
jumlah terkecil analit dalam sampel yang dapat dideteksi dan masih memberikan
respon signifikan dibandingkan dengan blanko, sedangkan batas kuantitasi adalah
kuantitas terkecil analit dalam sampel yang masih dapat memenuhi kriteria cermat
dan seksama.

Tabel 4. 2 Hasil Penentuan LOD dan LOQ
No. Konsentrasi Standar (mg/L) Absorbansi (Y)

1 0 0,0000

2 0,4 0,0452

3 0,8 0,0867

4 1,2 0,1256

5 1,6 0,1683

6 2 0,2043

X (Yi-Y)? 2,69x 10

Sy/x 0,0026
LOD 0,0762 mg/L
LOQ 0,2540 mg/L
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Berdasarkan Tabel 4.2 hasill penentuan LOD yang diperoleh sebesar
0,0762 mg/L dengan LOQ sebesar 0,2540 mg/L. Nilai LOD yang baik yaitu
intersep kurang dari LOD, dari hasil perhitungan diperoleh nilai intersep sebesar
yaitu 0,0029, menunjukkan bahwa hasil dari perhitungan LOD sesuai dengan
syarat keberterimaan, karena nilai intersep lebih kecil dari nilai LOD. Nilai LOQ
yang baik yaitu konsentrasi sampel kurang dari LOQ, hasil uji diperoleh
konsentrasi sampel sebesar 0,5018 dengan nilai LOQ sebesar 0,2540,
menunjukkan bahwa hasil perhitungan LOQ sesuai dengan syarat keberterimaan.
4.4 Penentuan Presisi

Menurut Riyanto (2014), presisi adalah kedekatan nilai dalam
serangkaian pengukuran satu dengan yang lain, Penentuan presisi yang dilakukan
dalam penelitian yaitu %RSD karena dilakukan lebih dari satu kali pengulangan.
Pada penelitian ini, uji presisi dilakukan dengan pendekatan repeatability yaitu
keterulangan. Metode repeatability ini dianggap lebih efisien karena waktu yang
digunakan lebih singkat serta dengan proses lebih mudah. Presisi akan memenubhi
syarat jika %RSD lebih kecil dari 2%.

Tabel 4. 3 Hasil Penentuan Presisi

Keterangan Absorbansi Konsentrasi (Xi) (mg/L)
Sampel 1° 0,0539 0,4998
Sampel 2 0,0548 0,5087
Sampel 3 0,0529 0,4897
Sampel 4 0,0549 0,5096
Sampel 5 0,0545 0,5057
Sampel 6 0,0547 0,5073
Sampel 7 0,0531 0,4917

Y(Xi — X1)? 0,0004
SD 0,0082
%RSD 1,64%

Berdasarkan Tabel 4.3 Nilai ketelitian dalam Relative Standard
Deviation (%RSD). Hasil uji presisi diperoleh nilai %RSD sebesar 1.64%,
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menurut Riyanto (2014) kriteria presisi diberikan jika metode memberikan
simpangan baku relative (%RSD) kurang dari atau sama dengan 2%. Hasil %RSD

yang diperoleh masuk dalam syarat keberterimaan karena kurang dari 2%.

4.5 Penentuan Akurasi

Akurasi merupakan ukuran yang menunjukkan derajat kedekatan hasil
analis dengan kadar analit yang sebenarnya, akurasi dinyatakan sebagai persen
perolehan kembali (recovery) analit yang ditambahkan. Metode recovery
dilakukan dengan menambahkan spike dari larutan standar yang telah diketahui
konsentrasinya dalam sampel dan dibandingkan dengan sampel tanpa spike
(Prihatin et.al.,2017). Akurasi dilakukan dengan melakukan dengan 3 Kkali
pengulangan.

Tabel 4. 4 Hasil Penentuan Akurasi

Keterangan - - Plai -

Spike 1 Spike 2 Spike 3

Absorbansi 0,1047 0,1052 0,1049

Konsentrag Sgjke 0,9971 1,0020 0,9990

(mg/L) ’ ’ ’

Konsentrasi sampel

(mg/L) 0,5018

%Recovery 99,05% 100,03% 99,44%

Rata-Rata 99,51%

Berdasarkan Tabel 4.4 diperoleh data hasil %Recovery sebesar 99,51%.
Menurut SNI 6989.5:2009 syarat keberterimaan %Recovery pada penentuan Mn
dalam air minum yaitu sebesar 85% - 115%. Hasil dapat dinyatakan baik karena

telah masuk dalam syarat keberterimaan.

4.6 Penentuan Estimasi Ketidakpastian Pengukuran

Menurut Kuntari (2017), ketidakpastian atau uncertainty pengukuran
tidak sama dengan kesalahan, ketidakpastian pengukuran dapat diminimalkan
karena sudah diketahui sebelum dilakukannya pengukuran menggunakan metode

analisis tertentu.
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Co

Presisi
<+—— | KurvaKalibrasi «— ¢<p
»| CMn(mgl)
Labu WR | —*
Ukur
V
Akurasi

Gambar 4. 2 Diagram Tulang Ikan pengujian Mn

Tabel 4. 5 Nilai estimasi Ketidakpastian

Ketidakpastian  Ketidakpastian

Lambang Nilai Satuan Baku (u(x)) Relatif (u(x)/x)
MCo (kurva 0,5018  mgiL 0,01957 0,0390
kalibrasi)

MA (akurasi) 100 % 1 0,0100
LP (presisi) 1,64 % 0,00670 0,0041
uV1 (veluma 100 mL 0,04082 0,0004
akhir)
kv (volume 50 mL 0,02449 0,0005
akhir)
Ketidakpastian Gabungan (pc) 0,0405
Ketidakpastian Diperluas (i) 0,0809

Tabel 4. 6 Kontribusi Ketidakpastian sumber asal

Ketidakpastian

No. Ketidakpastian relatif Kontribusi (%0)
pengukuran asal
1 Konsentrgsi Mn dari 0,0390 72.2417%
kurva kalibrasi
2. %R 0,0100 18,5270%
3. RSD 0,0041 7,5673%
4. Volume akhir 0,0004 0,7564%
5.  Volume akhir 0,0005 0,9076%
Jumlah 0,0540 100%
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Nilai estimasi ketidakpstian contoh uji air minum berdasarkan Tabel 4.5
untuk estimasi ketidakpastian diperoleh nilai ketidakpastian gabungan sebesar
0,0376 dan ketidakpastian diperluas sebesar 0,0751. Hasil penentuan kadar Mn
dan ketidakpastian diperoleh sebesar 0,5018 + 0,0751 mg/L. Nilai ketidakpastian
berasal dari sumber ketidakpastian selama proses pengujian digunakan dalam alat
ukur laboratorium. Berdasarkan Tabel 4.6, kontribusi ketidakpastian terbesar
berasal dari kurva kalibrasi dan kontribusi terkecil berasal dari volume sampel

pengujian
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5.1

BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian pada Verifikasi Metode Penentuan Mn pada

sampel Air Minum menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom yang telah

dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

1.

5.2

Penentuan kadar Mn menggunaakan Spektrofotometri Serapan Atom
didapatkan hasil sebesar 0,5018 mg/L, hasil tersebut masuk dalam
kisaran kadar Mn di Peraturan Menteri Kesehatan no.492 tahun 2010
yaitu 0,4 mg/L.

Verifikasi metode didapatkan hasil persamaan gari linier yaitu y =
0,1021x +0,0029 dengan (R? sebesar 0,9991, hasil tersebut telah
memenuhi syarat kebertrimaan dengan korelasi (R) 0,9995, nilai LOD
sebesar 0,0762 mg/L, Nilai LOQ sebesar 0,2540. Presisi diperoleh
%RSD sebesar 1,64% dimana hasil tersebut telah memenuhi syarat
keberterimaan yaitu <2%, nilai akurasi diperoleh yaitu 99,51% bahwa
telah memenuhi keberterimaan akurasi dengan rentang 85% - 115%.
Nilai kadar dan estimasi ketidakpastian sebesar 0,5018 + 0,0751 mg/L,
nilai estimasi ketidakpastian telah memenuhi syarat keberterimaan karena
nilai mendekati 0. Hal tersebut menunjukkan bahwa verifikasi metode
pengujian Mn pada sampel air minum menggunakan spektrofotometri
serapan atom berdasarkan SNI 6989.5:2009 dapat digunakan secara rutin

di UPT Laboratorium Kesehatan Yogyakarta

Saran

Berdasarkan hasil verifikasi metode penentuan Mn pada sampel air

minum menggunakan Spektrofotometri Serapan Atom yang telah dilakukan maka

penulis menyarankan sebagai berikut:



Berdasarkan data penelitian bisa di uji linearitas, limit of detection
(LOD), limit of quantification (LOQ), presisi, akurasi dan ketidakpastian
pengukuran.

Perlu dilakukannya perbandingan dengan instrument lain seperti
Spektrofotometri UV-Vis atau metode voltametri untuk melihat
perbandingan hasil akurasi dan presisi dari pengujian logam Mn pada air

minum
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LAMPIRAN



Lampiran 1 Perhitungan Pembuatan Kerja Mn
¢+ Perhitungan pembuatan larutan kerja logam Mn 10 ppm

- Konsentrasi 0,0 ppm

M1 x V1 =M: x V>
10 mg/L x V1 =0,0mg/ L x 50 mL
V1 =0mL

- Konsentrasi 0,4 ppm
M1 x V1 =Mz x V>
10 mg/L x V1 =0,4 mg/ L x 50 mL
V1 =2mL

- Konsentrasi 0,8 ppm
M1 x V1 =M; x V>
10 mg/L x V1 =0,8 mg/L x 50 mL
V1 =4 mL

- Konsentrasi 1,2 ppm
M1 x V1 =M: x Vs
10 mg/L x V1 =1,2 mg/L x 50 mL
V1 =6mL

- Konsentrasi 1,6 ppm
M1 x V1 =M: x V>
10 mg/L x V1 =1,6 mg/L x 50 mL
V1 =8 mL

- Konsentrasi 2 ppm
M1 x V1 =M:z x V>
10 mg/L x V1 =2 mg/L x 50 mL
V1 =10 mL
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Lampiran 2 Linearitas

«»» Data absorbansi larutan standar sulfat

Konsentrasi Absorbansi Rata-rata
(ug/mL) 1 2 3
0 0 0 0 0,0000
0,4 0,0448 0,0456 0,0451 0,045167
0,8 0,0876 0,0850 0,0874 0,086667
1,2 0,1257 0,1239 0,1273 0,125633
1,6 0,1691 0,1695 0,1662 0,168267
2 0,2046 0,2062 0,2020 0,204267

+ Kurva kalibrasi standar Mn

0,2500
0,2000
& 0,1500
2
(@)
20,1000
<
0,0500

0,0000

y = 0,1021x + 0,0029

R?=0,9991

1
Konsentrasi Mn (mg/L)

1,5

2,5

Diperoleh data :

Persamaan linear

Slope

r
RZ

'y =0,1021x + 0,0029
10,1021
10,9995
20,9991
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Lampiran 3 LOD dan LOQ

++ Data perhitungan LOD dan LOQ

Konsentrasi Absorbansi . . .
Standar (mg/L) ) Yio o (YY) (Yi-v)?
0 0,0000 0,0029  0,0029 8,4100E-06
0,4 0,0452 0,0437 -0,0014 2,0354E-06
0,8 0,0867 0,0846  -0,0021 4,3542E-06
1,2 0,1256 0,1254  -0,0002 4,5511E-08
1,6 0,1683 0,1663  -0,0020 4,0267E-06
2 0,2043 0,2071  0,0028 8,0278E-06
X (Yi-Y)? 2,6900E-05
Sy/x 0,0026
LOD 0,0762
LOQ 0,2540

- Perhitungan yi
yi =ax+Db
y =0,1021x + 0,0029

y =(0,1021 x 0,0 mg/L) + 0,0029

y =0,0029
- Perhitungan Sy/x

) fZ(y—yi)2
Sy/X = T
Sy/x = /2697‘“’+‘°5 = 0,0026

- Perhitungan LOD
LOD = 3xS(y/x)
slope

_ 3x 0,0026

LOD =
0,1021

- Perhitungan LOQ

10x S (y/x)
slope

=0,0762

LOQ =

10 x 0,0026
0,1021

LOQ = = 0,2540
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Lampiran 4 Presisi

¢+ Data Perhitungan Presisi

Keterangan Absorbansi ansentrasi Konsentrasi Xi L

Rata-rata  (Xi) (mg/L) (X) (mg/L) (Xi — X1)?
Sampel 1° 0,0539 0,4998 0,4998 3,83715E-06
Sampel 2 0,0548 0,5087 0,5087 4,70051E-05
Sampel 3 0,0529 0,4897 0,4897 0,000145918
Sampel 4 0,0549 0,5096 0,5096 0,5018 6,13944E-05
Sampel 5 0,0545 0,5057 0,5057 1,53486E-05
Sampel 6 0,0547 0,5073 0,5073 3,08038E-05
Sampel 7 0,0531 0,4917 0,4917 0,000102431

Y(Xi — X1)? 0,0004

SD 0,0082

%RSD 1,64%

SD = [sxi= %2
n-1

%RSD = 57[’ x 100%

Cv Horwitz = (2(1-(05 xlog€)))

2/3 CV Horwitz = g x CV Horwitz

¢+ Perhitungan kadar Mn

Mn (mg/L) =C x Fp

Kadar Mn sampel 1 =0,4998 x 1 = 0,4998 mg/L
Kadar Mn sampel 2 = 0,5087 x 1 =0,5087 mg/L
Kadar Mn sampel 3 =0,4897 x 1 =0,4897 mg/L
Kadar Mn sampel 4 = 0,5096 x 1 = 0,5096 mg/L
Kadar Mn sampel 5 = 0,5057 x 1 =0,5057 mg/L
Kadar Mn sampel 6 = 0,5073 x 1 =0,5073 mg/L
Kadar Mn sampel 7 = 0,4917 x 1 =0,4917 mg/L

Rata-rata hasil dari pembuatan larutan logam Mn yaitu sebanyak 0,5018 mg/L
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Lampiran 5 Akurasi

% Data perhitungan Akurasi

Konsentrasi Konsentrasi

Keterangan Absorbansi SK (?EZ?mrfil) Target sampel %Recovery I;?g
preimg (mglL) (mg/L)
Spike 1 0,1047 0,9971 99,05%
Spike 2 0,1052 1,0020 0,5000 0,5018 100,03%  99,51%
Spike 3 0,1049 0,9990 99,44%
Cspike— il
- %recovery = —= - Ccontohuji v 1009
target
- Ctarget = Volume standar xKonsentrasi standar
get= Volume total
C target = % =0,5mg/L
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Lampiran 6 Estimasi Ketidakpastian Pengukuran

% Diagram tulang ikan

Co
Presisi
<+— | KurvaKalibrasi «— sD
»| CMn(mgT)
Labu %R | ———*
Ukur
v
Alurasi
% Ketidakpastian Kurva
Persamaan Slope Intersep
y =0,1021x + 0,0029 0,1021 0,0029
% Ketidakpastian Presisi
No. Deskripsi Nilai
1. SD 0,02
2. V6 2
3 up 0,0067
% Ketidakpastian Akurasi
No Deskripsi Nilai
1. %R 100
2. n 100
3 uR 1




% Ketidakpastian Gabungan dan Diperluas

Ketidakpastian Ketidakpastian

No. Lambang Deskripsi  Nilai Satuan Baku (u(x)) Relatif (u(x)/x)
Konsentrasi
1. Co '\f(” dari 45018 mgiL 0,01957 0,0390
urva
kalibrasi
2. akurasi %R 100 % 1 0,0100
3. presisi RSD 1,64 % 0,00670 0,0041 ‘
4. V1 Volume * © 499 mL 0,04082 0,0004
akhir
5, V2 Volume o5 0,02449 0,0005
akhir
Ketidakpastian Gabungan (pc) 0,0405
Ketidakpastian Diperluas (n) 0,0809
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