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PERBANDINGAN HASIL ANALISIS LOGAM TIMBAL (Pb)
PADA DEBU DI KAWASAN JOGJAKARTA
SECARA SSA DENGAN VARIASI METODE DESTRUKSI

Rini Indriyani
No Mhs : 01 612 031

INTISARI

Penelitian tentang penetapan kadar total logam timbal pada debu telah
dilakukan di Jalan Kaliurang Km § tepatnya di perempatan lampu merah MM
UGM Jogjakarta. Tiga buah sampel diteliti dengan metode SSA. Analisis timbal
pada debu dimulai dengan pengambilan sampel menggunakan seperangkat alat
hisap HVS-500-10 (High Volume Sampler) dengan debit 480 L/menit selama 1
jam yang ditangkap dengan kertas filter fiber glass. Kemudian sampel yang sudah
didapat (menempel pada kertas filter fiber glass tersebut) dihaluskan atau digerus
dengan kertasnya.

Setelah halus kertas filter fiber glass sampel, kemudian dimasukkan pada
gelas beker 50 mL. Masing-masing sampel direndam dengan destruktor yang
berbeda, yaitu pada sampel | direndam dengan destruktor HCl 37 %, sampel
kedua direndam dengan destruktor HNO; 65 %, dan sampel ketiga direndam
dengan destruktor Aquaregia (3:1), kemudian masing-masing sampel didiamkan
semalam setelah itu diencerkan dengan aquadest sampai volume 50 mL lalu
dianalisis dengan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).

Hasil yang diperoleh dari penetapan kadar logam Pb pada debu di Jalan
Kaliurang Km 5 tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta;
sampel 1 dengan destruktor HCl 37 % menunjukkan kadar total logam Pb 0,38
mgram/L, sampel 2 dengan destruktor HNO; 65 % menunjukkan kadar total
logam Pb 0,00267 mgram/L dan sampel 3 dengan destruktor Aquaregia
menunjukkan kadar total logam Pb 0,39 mgram/L. Sedangkan pada tiga destruktor
tersebut yang merupakan destruktor yang baik dan teliti adalah destuktor HNO; 65
% karena thirung absolut lebih besar dari pada tipel Yaitu thinng 9,5490 > tiapel 5,841.

-

Kata kunci : Logam Pb, Debu, Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).
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A COMPARISON OF ANALYSIS RESULTS ON LEAD
METAL (Pb) ON DUST IN JOGJAKARTA AREA BY SSA
WITH VARIATION OF DESTRUCTION METHOD

Rini Indriyani
Student Number: 01 612 031

ABSTRACT

A study on determination of total lead metal level on dust had been done
in Jalan Kaliurang Km § exactly in intersection of the red lamp of MM UGM
Jogyakarta. Three samples then were studied by SSA method. An analysis of the
lead on dust was began by taking the samples using a set of suction tools HVS-
500-10 (High Volume Sampler) with a debit 480 L/minute during 1 hour that was
caught by filter paper of fiber glass. Sample that has been obtained (attached on
the filter paper of fiber glass) then was crushed or ground by its paper.

After fine the filter paper of fiber glass sample then entered into a 50 mL
beaker glass. Each sample was soaked with any different destructor, that is in
sample 1 it is soaked with the destructor HCL 37%, the second sample was
soaked with the destructor HNO; 65% and the third sample was soaked with the
destructor Aquaregia (3:1), then each sample kept still during one night and
afterward they were diluted with aquadest to the volume of 50 mL and analyzed
with an Atomic Absorption Spectrophotometer (SSA).

Results obtained of the determination of metal level Pb on dust in Jalan
Kaliurang Km 5 exactly in intersection of the red lamp of MM UGM Jogjakarta as
follows; sample 1 with the destructor HCl 37% showed the total metal level Pb
0,38 mgram/L, sample 2 with the destructor HNO; 65% showed the total metal
level Pb 0,00267 mgram/L and sample 3 with the destructor Aquaregia (3:1)
showed the total metal level Pb 0,39 mgram/L. Whereas from those three
destructors that constitutes the best and thoroughfully destructor is the destructor
HNO; 65% as its absolute t gy is bigger than tpte 9,5490 > tigp;e 5,841.

Keywords: Metal Pb, Dust, Atomic Absorption Spectrophotometer (SSA4)
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kemajuan yang pesat dari teknologi yang diciptakan manusia telah
memberikan banyak kemudahan bagi manusia. Akan tetapi disisi lain kemajuan
teknologi dan ilmu pengetahuan cukup potensial menimbulkan masalah
lingkungan sebagai tempat tinggal makhluk hidup. Bukan hanya memberikan
dampak yang baik bagi manusia sendiri melainkan juga mengakibatkan kematian
bagi hewan dan tumbuhan.

Disadari ataupun tidak disadari problema lingkungan telah menjadi salah
satu momok yang sangat menakutkan bagi sebagian manusia, karena memang
hanya sebagian dari masyarakat dunia yang begitu repot mengurusi masalah ini,
sementara yang lainnya (sengaja atau tidak) sibuk pula untuk meningkatkan
pencemaran di muka bumi ini.

Kerusakan lingkungan yang terjadi tersebut dapat mengenai berbagai
unsur lingkungan salah satunya adalah udara, sehingga timbullah yang dinamakan
pencemaran udara. Dewasa ini pencemaran udara telah menjadi isu sentral dunia
karena penyebarannya sangat dipengaruhi angin sehingga tidak mengenal batas
wilayah baik kota, daerah maupun negara.

Sumber pencemaran udara karena aktifitas manusia semakin bertambah
melalui adanya pembakaran-pembakaran pada proses industri, sampah, maupun
pembakaran bahan bakar melalui penggunaan berbagai alat trasportasi. Aktifitas-

aktifitas manusia itulah yang merombak lingkungan karena perkembangan budaya



yang pesat, yang timbal balik menimbulkan penggunaan teknologi baru serta pola
komsumtif berlebihan yang justru menimbulkan banyak akses terhadap “domestic
and human waste” .

Adanya pengotor-pengotor udara antara lain Pb, CO, dan SO, dari hasil
pembakaran bahan bakar kendaraan bermotor maupun industri-industri perlu
mendapatkan perhatian karena sifat racun dari pengotor-pengotor tersebut.
Pengotor-pengotor tersebut akan berpengaruh tidak baik terhadap manusia yang
berada di sekitar hasil pengotor tersebut, misalnya daerah dekat industri ataupun
masyarakat yang berada atau bekerja disekitar jalan raya yang padat lalu
lintasnya, apabila konsentrasi pengotor-pengotor tersebut melampaui batas
ketentuan yang telah ditetapkan.

Timbal (Pb) banyak dihasilkan dari gas buang mesin mobil, truk dan bus
dengan bahan bakar bensin yang dicampur dengan fetra etil lead (TEL)
(Pb(C,Hs),). Percampuran itu dilakukan untuk menghindari anti knoking pada
mesin motor bakar sehingga keawetan mesin dapat terjaga. Apabila bensin di
dalam mesin sudah terbakar, partikel- partikel senyawa timbal akan dikeluarkan di
udara dalam wujud timbal oksida. Akibat yang tidak menguntungkan bagi
manusia adalah jika debu yang terserap pernapasan terus menumpuk akan
mengakibatkan gangguan pembentukan hemoglobin sehingga orang yang terkena
dapat menderita anemia. Timbal sangat berbahaya bagi manusia karena besifat
racun. Dalam darah senyawa Pb akan beredar sampai otak dan hati sehingga pada
jumlah tertentu dapat menyebabkan kerusakan otak dan hati sehingga dapat

menyebabkan kematian.




Dalam Fardiaz, 1992, sumber polusi yang utama berasal dari transportasi,
yaitu hampir 60 % sisanya bersumber dari proses industri, pembakaran dan lain-
lain, serta toksisitas relatif polutan partikel menduduki tingkat tertinggi, hal inilah
yang melatarbelakangi penelitian ini dilaksanakan di lokasi yang padat kendaraan
bermotor yang berada di Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu
merah MM UGM Jogjakarta. Kota Jogjakarta merupakan kota besar dimana
banyak pendatang dan berbagai aktifitas manusia semakin meningkat dengan
pesatnya, baik dibidang industri, pariwisata, sehingga merupakan pusat bisnis dan
pendidikan, tidaklah mengherankan apabila kondisi lalu lintas di kota ini cukup
padat karena sarana transportasi semakin diperlukan guna menunjang berbagai
kelancaran aktifitas yang dilakukan di kota ini. Dengan semakin meningkatnya
sarana transportasi tersebut akan semakin meningkatkan pula tingkat pencemaran
udara salah satunya adalah partikel debu.

Pencemaran udara di kota besar tidak bisa dipandang sebelah mata.
Peneliti ingin mengetahui cemaran logam dengan menganalisis logam Pb yang
terkandung dan terakumulasi dalam debu di Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di
perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta dengan kondisinya yang selalu
padat lalu lintas, pertokoan dengan papan reklame maupun tembok menggunakan
cat maupun barang dagangan yang mengandung logam seperti keramik dan lain-
lain, sehingga kemungkinan besar orang yang sering beraktifitas di jalan tersebut
terpapar oleh logam berat. Pada penelitian-penelitian sebelumnya, tentang
penentuan logam timbal (Pb), tembaga (Cu) dan kromium (Cr) pada debu

mengunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) dilakukan dengan langkah




destruksi. Destruksi yang dilakukan dengan Aquaregia, HNO3; 1 % dan HClOa.
Dalam penelitian ini untuk menganalisis debu yang tercemar oleh logam Pb di
Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM
Jogjakarta dilakukan dengan variasi metode destruksi yaitu destruksi dilakukan
dengan menggunakan destruktor HNO;3; 65 %, HC1 37 % dan Aquaregia. Untuk
menganalisis debu tersebut digunakan metode Spektrofotometri Serapan Atom
(SSA), metode ini sangat tepat untuk menganalisis zat pada konsentrasi rendah

dan dapat digunakan untuk menganalisis berbagai logam.

1.2 Rumusan Masalah
a. Apakah larutan pendestruksi berpengaruh terhadap hasil analisis logam Pb
terkandung dan terakumulasi di dalam debu di Jalan Kaliurang Km 4,5

tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta ?

1.3 Tujuan Penelitian
a. Mengetahui pengaruh destruktor dalam menganalisis logam Pb yang
terkandung dan terakumulasi di dalam debu di Jalan Kaliurang Km 4,5
tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta dengan variasi

metode destruksi menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).




1.4 Manfaat Penelitian

Dari hasil penelitian diharapkan dapat memberikan manfaat sebagai

berikut:

1.

Memberikan informasi kepada masyarakat (pembaca) tentang kandungan
logam Pb yang terkandung dan terakumulasi di dalam debu di Jalan
Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM
Jogjakarta.

Mengetahui pengaruh destruktor dalam menganalisis logam Pb yang
terkandung dan terakumulasi di dalam debu di Jalan Kaliurang Km 4,5
tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta.

Menambah pengalaman dan pengetahuan bagi peneliti tentang kandungan

logam-logam berat di udara.




BAB 11

TINJAUAN PUSTAKA

Menurut Undang-undang no 4 /1982 mengenai ketentuan-ketentuan pokok
pengelolaan lingkungan hidup, yang dimaksud dengan pencemaran udara adalah
masuknya bahan-bahan asing atau zat-zat asing di udara dalam jumlah dan waktu
tertentu dan dapat menyebabkan perubahan komposisi udara bersih sehingga
menimbulkan gangguan terhadap makhluk hidup dan barang-barang berharga

lainnya.

Penelitian Sumarsono (2005), tentang penentuan logam timbal (Pb),
tembaga (Cu) dan kromium (Cr) pada debu Jalan Malioboro Jogjakarta dengan
Spektrofotometer Serapam Atom. Pengambilan sampel dilakukan di Jalan
Malioboro Jogjakarta dengan menggunakan vacum cleaner di lima lokasi.
Sebelum pengambilan sampel kertas filter ditimbang terlebih dulu dan setelah
sampel debu diambil dari lokasi dikumpulkan dan dibiarkan semalam pada suhu
ruang. Sampel ditimbang kurang lebih 300 mg, setelah itu dimasukkan dalam
gelas beker. Dalam gelas beker ditambahkan 10 ml aquaregia dan ditutup dengan
kaca arloji. Larutan dipanaskan pada hot plac (120 °C) hingga sampel larut dan
dihasilkan larutan hampir kuning. Ketika larutan sampel jernih, gelas beker
ditambahkan 2 ml HClO4. Gelas beker ditempatkan lagi pada hot plat dan
dibiarkan hampir separuhnya . Dinding gelas beker dibilas lagi dengan 1 ml
HNO; 1 % dan dipanaskan lagi minimal 5 menit untuk melarutkan residu, setelah

itu dibiarkan dingin pada suhu ruang. Larutan kuantitatif dipindahkan pada sebuah



labu ukur 25ml dan volumenya disesuaikan dengan ditambah aquabidest sampai
volume tersebut. Sampel selanjutnya dianalisis dengan SSA untuk penentuan Pb,
Cu dan Cr. Kadar logam Pb, Cu dan Cr dari sampel debu masing-masing adalah
31,25 + 5,65 pg/g — 729,16 + 0,00 pg/g untuk logam Pb, 52,13 + 3,73 pg/g -
656,75 + 10,85 pg/g untuk logam Cu, 14,03 + 1,45 pg/g - 80,75 £ 3,02 pg/g
untuk logam Cr.

Penelitian yang dilakukan Rachman (2003), tentang analisis timbal (Pb™
di udara secara kalorimetri dengan menggunakan dithizone. Analisis timbal di
udara dimulai dengan pengambilan sampel menggunakan seperangkat alat hisap
HVS-500-10 (High Volume Sampler) dengan debit alir 500 L/menit selama 24
jam. Sampel yang tersaring di kertas filter didestruksi dalam campuran HNO; 65
% dengan HCIO, (3:1). Partikel timbal dianalisis dengan proses ekstraksi
menggunakan dithizone sebagai pengompleks sehingga terbentuk kompleks Pb-
dithizonat yang berwarna merah bata dan diukur serapannya pada panjang
gelombang 510 nm secara spektrofotometer dengan spektronik 20 D dengan hasil
sebagai berikut: sampel 1 absorbansinya = 0,017 ppm, sampel II absorbansinya =
0,009 ppm, sampel III absorbansinya = 0,010 ppm , sampel IV absorbansinya =
0,014 ppm, sampel V absorbansinya = 0,015 ppm. Hasil absorbansi sampel
diinterpolasikan kedalam kurva baku timbal yang telah dibuat sehingga diperoleh
konsentrasi timbal (ug) dalam sampel. Dari perhitungan terhadap faktor debit dan
lamanya pengambilan sampel maka diperoleh konsentrasi (ng) timbal dalam
sampel untuk tiap-tiap m? sebagai berikut: sampel I konsentrasinya = 0,001124

pg, sampel II konsentrasinya = 0,000595 pg, sampel III konsentrasinya



=0,000661ug, sampel IV konsentrasinya = 0,000917 pg, sampel V konsentrasinya
= 0,000992 ng.

Menurut Yang (1990), dalam analisis SSA sampel harus dalam bentuk
larutan dan ini biasanya membutuhkan destruksi untuk memecah seng, besi dan
kadmium dan unsur lain yang terkandung dalam sampel. Preparasi sampel adalah
salah satu langkah yang terpenting dalam analisis unsur-unsur mikro yang
menggunakan pengukuran sepektrofotometeri serapan atom dan voltameti.
Pemilahan metode preparasi sampel sangat mempengaruhi keberhasilan suatu
analisis. Menurut Johnson dan Maxwell (1981) dan Sandel (1959), secara garis
besar ada dua cara yang biasa digunakan yaitu destruksi kering dan destruksi
basah. Dalam destruksi kering sampel dipanaskan pada temperatur > 500°C.
Keuntungan metode ini adalah sederhana dan terhindar dari pengotor seperti
dalam metode destruksi basah namun dapat terjadi kehilangan unsur-unsur mikro
tertentu. Disamping itu dapat juga terjadi reaksi antara unsur dengan bahan
wadah. Destruksi kering material yang berisi unsur yang rendah ditempatkan
dalam wadah silikat atau porcelin. Unsur-unsur dalam jumlah yang cukup besar
akan teradsorbsi pada permukaan wadah dengan membentuk suatu silikat yang

tidak dapat dihancurkan seluruhnya oleh asam.

Penelitian yang dilakukan Widyasanti (1997), tentang perbandingan kadar
debu di tiga jalan utama Jogjakarta pada hari libur dan hari kerja. Menurut
Widyasanti Tingkat industri dan transportasi yang semakin meningkat
menyebabkan peningkatan kadar pencemar di udara, di antaranya debu. Kota

Jogjakarta yang memiliki tingkat trasportasi cukup tinggi juga tidak akan terlepas




dari permasalahan ini. Selain itu, tingkat pencemaran udara juga dipengaruhi oleh
pola kegiatan manusia, mengingat industri dan trasportasi merupakan kegiatan
manusia. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui perbedaan kadar debu di
udara di tiga jalan utama kota Jogjakarta antara hari libur dan hari kerja.
Penelitian dilakukan di tiga jalan yaitu jalan Solo, jalan Malioboro dan jalan
Kaliurang, pada tiga hari kerja dan tiga hari libur. Waktu pengambilan sampel pun
ada tiga yaitu pukul 07.00 WIB, pukul 13.00 WIB dan pukul 16.30 WIB. Sampel
kemudian dianalisa dengan menggunakan mikroskop cahaya untuk menghitung
jumlah debu per bidang pandang. Dari hasil penelitian ternyata didapatkan bahwa
secara umum tidak dijumpai perbedaan kadar debu yang signifikan antara hari

libur dan hari kerja di tiga jalan utama kota Jogjakarta tersebut.

Penelitian yang dilakukan Hadi (1988), tentang penentuan kadar CO, SO,
dan partikel Pb di udara dilakukan di beberapa tempat kota Jogyakarta sebagai
salah satu indikator dalam penentuan pencemaran udara di sekitar lokasi. Sampel
yang terserap dalam kertas filter destruksi dalam larutan campuran HNO; dan
HCIO; (1:1). Pada penentuan kadar CO ditentukan dengan indikator khusus,
untuk kadar SO, dengan menggunakan spektrofotometer sinar tampak dan dalam
penentuan partikel Pb menggunakan AAS. Analisa yang dilakukan pada bulan
November sampai Desember 1987 di empat lokasi yaitu perempatan wirobrajan,
perempatan sekip, perempatan kantor pos besar dan perempatan pingit. Diperoleh
hasil sebagai berikut: Kadar partikel Pb berkisar antara 7,354.107 pgr/m’ udara-
14,318.102 ugr/m3 udara, kadar SO, berkisar antara 0,0020 ppm - 0,051 ppm

sedang Co diperoleh hasil antara 3,00ppm - 12,00 ppm.
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Metode Pengujian kadar partikel debu di udara secara gravimetri dengan
menggunakan High Volume Air Sampler (HVS) digunakan untuk memperoleh
besarnya partikel debu di udara secara gravimetri. Peralatan yang digunakan
dalam pengujian ini antara lain Alat High Volume Air Sampler (HVS) ukuran
normal, piring penampang, perekat, saringan adapter, tudung alat pencuplik,
pengukur debit udara dll. Benda uji adalah udara yang mengandung debu dengan
beberapa ketentuan.Cara pengujiannya adalah persiapan pemberian nomor kertas
saring, kemudian memilih kertas saring yang tidak cacat, bersih dari debu, dan
dilanjutkan dengan persiapan lain. Pengujian dilakukan dengan meletakkan kertas
saring tersebut pada desikator selama 24 jam, kemudian menimbang dan
menghitung kadar debu di udara dengan menggunakan rumus (Anonim, SNI : 19-
4840-1998).

Penelitian yang dilakukan Awaluddin (2002), tentang analisis timah hitam
(Pb) pada udara dengan metode Dithizone, pengambilan sampel dilakukan di
udara pada tempat terbuka. Sampel diambil didacrah terminal bus karena pada
tempat-tempat terbuka seperti ini kemungkinan besar memiliki udara yang
mengandung unsur Pb dan senyawa lain yang sangat besar. Pada pengambilan
sampel ini menggunakan alat HVS-500-10 dengan melalui kertas filter fiber untuk
menyerap udara. Kemudian sampel yang sudah didapat (menempel pada kertas
tersebut) dihaluskan atau digerus dengan kertasnya. Setelah halus kertasnya,
kemudian masukkan pada gelas beker 100 mL dan direndam dengan HClO, :
HNO; (2:3) selama semalam, kemudian dipanaskan sampai kering setelah dingin

ditambahkan lagi larutan HNO; 10 mL, kemudian dibiarkan lagi semalam untuk
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mendapatkan endapan yang lebih banyak. Selanjutnya diberikan larutan aquadest
12,5 mL dan buffer Pb 15 mL dengan pH 9-11,5 dan larutan dithizone serta HNO;
(1:4) 10 mL. Campuran tersebut dikocok sampai tidak ada gas yang keluar, maka
akan terjadi pemisahan larutan. Setelah terpisah terlihatlah warna merah dari
logam Pb dithizone. Setelah selesai mencampurkannya semuanya dan
menghasilkan warna merah, maka dibaca dengan alat spektrometer 20 D dengan A
= 510 nm untuk panjang gelombang timah hitam (Pb), diperoleh hasil sebagai
berikut :sampel 1 absorbansinya = 0,017 ppm dan konsentrasinya = 0,22 pg/m’,
sampel II absorbansinya = 0,006 ppm dan konsentrasinya = 0,07 pg/m>, sampel
III absorbansinya = 0,010 ppm dan konsentrasinya = 0,13 pg/m’, sampel IV
absorbansinya = 0,013 ppm dan konsentrasinya = 0,17 ug/m’, V absorbansinya =
0,063 ppm dan konsentrasinya = 0,83 pg/m’.

Penentuan logam-logam berat pada debu jalanan yang dilakukan Malsingh
di Trinidad, sampel debu dikumpulkan dengan menyapu debu jalanan dan
dibersihkan dari benda-benda, seperti plastik, batu-batuan, pecahan-pecahan gelas,
dan lain-lain. Sampel debu dimasukkan ke dalam plastik, diberi label dan ditutup
rapat. Setelah itu dilakukan preparasi sampel kemudian sampel dianalisis dengan
mengunakan spektrofotometri serapan atom. Hasil penelitian menunjukkan bahwa
sampel mengandung logam Pb, Cu, Zn, Cr dan Cd. Hasil perhitungan ditunjukkan

dalam % (Malsingh, J.1., 1999).




BAB I1I
DASAR TEORI

3.1 Timbal (Pb)

Timbal atau timah hitam dalam bahasa ilmiahnya dinamakan plumbum dan
logam ini disimbolkan dengan Pb. Logam ini termasuk ke dalam kelompok
logam-logam golongan IV-A pada tabel periodik unsur kimia. Mempunyai nomor
atom (NA) 82 dengan bobot atau berat atom (BA) 207,2 gram/mol (Palar, 1994).
Timbal adalah logam yang berwarna abu-abu kebiruan dengan rapatan yang tinggi
(11,48 g/ml pada suhu kamar). Ia mudah melarut dalam asam nitrat yang sedang
pekatnya (8M) dan terbentuk juga nitrogen oksida. Kebanyakan garam timbal
hanya larut sebagian dalam air dan beberapa diantaranya misalnya PbSO, atau
PbCrO, tidak larut (Vogel,1994 ).

Logam timbal atau Pb mempunyai sifat-sifat yang khusus seperti berikut:

1. Merupakan logam yang lunak, sehingga dapat dipotong dengan
menggunakan pisau atau dengan tangan dan dapat dibentuk dengan
mudah.

2. Merupakan logam yang tahan terhadap peristiwa korosi atau karat,
sehingga logam timbal sering digunakan sebagai bahan coating.

3. Mempunyai titik lebur rendah, hanya 327,5 °C dan titik didihnya titik
didih 1740°C.

4. Mempunyai kerapatan yang lebih besar dibandingkan dengan logam-
logam, kecuali emas dan merkuri.

5. Merupakan penghantar listrik yang tidak baik (Palar, 1994).

12
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3.1.1 Pb di udara

Emisi Pb dalam lapisan atmosfer bumi dapat berbentuk gas dan partikulat.

Emisi Pb yang masuk dalam bentuk gas, terutama sekali berasal dari buangan gas
kendaraan bermotor. Emisi tersebut merupakan hasil samping dari pembakaran
yang terjadi dalam mesin-mesin kendaraan. Pb yang merupakan hasil samping
dari pembakaran ini berasal dari senyawa (CHz)s-Pb dan (C,H;s)s-Pb yang selalu
ditambahkan dalam bahan bakar kendaraan bermotor dan berfungsi sebagai anti
ketuk (anti knock) pada mesin-mesin kendaraan.
Disamping itu, dalam bahan bakar kendaraan bermotor biasanya ditambahkan
pula bahan scavenger, yaitu etilen dibromida (C,H4Br;) dan etilen diklorida
(C2H4Cly). Senyawa ini dapat mengikat residu Pb yang dihasilkan setelah
pembakaran, sehingga di dalam gas buangan terdapat senyawa Pb dengan
halogen.

Bahan additive yang biasa dimasukkan ke dalam bahan bakar kendaraan
bermotor pada umumnya terdiri dari 62% tetraetil-Pb (Pb(C,Hs)s), 28%
etilendikhlorida (C;H4Cly), 18% etilen dibromida (C,H4Br;) dan sekitar 2%
campuran tambahan dari bahan-bahan yang lain. Jumlah senyawa Pb yang jauh
lebih besar dibandingkan dengan senyawa-senyawa lain dan tidak terbakar
musnahnya Pb dalam peristiwa pembakaran pada mesin menyebabkan jumlah Pb
yang dibuang ke udara melalui asap buangan kendaraan menjadi sangat tinggi.

Senyawa tetrametil-Pb dan tetraetil-Pb dapat diserap oleh kulit. Hal ini
disebabkan kedua senyawa tersebut dapat larut dalam minyak dan lemak.

Sedangkan dalam lapisan udara terametil-Pb terurai dengan cepat karena adanya
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sinar matahari. Tetraetil-Pb akan terurai membentuk trietil-Pb, dietil-Pb dan
monoetil-Pb. Semua senyawa uraian dari tetraetil-Pb tersebut memiliki bau yang
spesifik seperti bau bawang putih, sulit larut dalam minyak akan tetapi semua
senyawa turunan ini dapat larut dengan baik dalam air. Senyawa-senyawa Pb
dalam keadaan kering dapat terdispersi di dalam udara, sehingga kemudian
terhirup pada saat bernafas dan sebagian akan menumpuk di kulit dan/ atau

terserap oleh daun tumbuhan.

Sumber-sumber lain yang menyebabkan Pb dapat masuk ke udara ada
bermacam-macam. Diantaranya sumber alternatif ini yang tergolong besar adalah
pembakaran batu bara, asap dari pabrik-pabrik yang mengolah senyawa alkil-Pb.
Pb-oksida, peleburan bijih Pb dan transfer bahan bakar kendaran bermotor.
Karena senyawa alkil-Pb yang terdapat dalam bahan bakar tersebut dengan mudah

menguap( Palar,1994).

3.2 Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)
3.2.1 Prinsip dasar Spektrofotometri Serapan Atom (SSA)
Prinsip Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) adalah interaksi antara

radiasi elektromagnetik dengan atom. Jika radiasi elektromagnetik dikenakan
kepada suatu sampel, maka akan terjadi eksitasi elektron dari tingkat dasar ke
tingkat tereksitasi. Radiasi yang dikenakan pada suatu sampel ada yang diserap
dan ada yang diteruskan, yang diserap digunakan untuk eksitasi electron dalam
sampel. Larutan sampel diaspirasikan ke suatu nyala dan unsur- unsur di dalam
sampel diubah menjadi uap atom sehingga nyala mengandung atom unsur-unsur

yang dianalisis. Beberapa diantara atom akan tereksitasi secara termal oleh nyala,
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tetapi kebanyakan atom tetap tinggal sebagai atom netral dalam keadaan dasar
(ground state). Atom-atom ground state ini kemudian menyerap radiasi yang
diberikan oleh sumber radiasi yang terbuat dari unsur-unsur yang bersangkutan.
Panjang gelombang yang dihasilkan oleh sumber radiasi adalah sama dengan
panjang gelombang yang diabsorbsi oleh atom dalam nyala. Absorbsi ini
mengikuti hukum Lambert-Beer, yakni absorbansi berbanding lurus dengan
panjang nyala yang dilalui sinar dan konsentrasi uap atom dalam nyala. Kedua
variabel ini sulit untuk ditentukan tetapi panjang nyala dapat dibuat konstan
sehingga absorbansi hanya berbanding langsung dengan konsentrasi analit dalam

larutan sampel.

3.2.2 Metode analisis
a. Metode kurva kalibrasi
Dalam metode ini dibuat suatu seri larutan standar dengan berbagai
konsentrasi dan absorbansi dari larutan tersebut diukur dengan AAS.
Langkah selanjutnya adalah membuat grafik antara konsentrasi (C) dengan
absorbansi (A) yang akan merupakan garis lurus melewati titik nol dengan
slope = &.b. konsentrasi larutan sampel dapat dicari setelah absorbansi
larutan sampel diukur dan diintrapolasi ke dalam kurva kalibrasi atau
dimasukkan ke dalam persamaan garis lurus yang diperoleh dengan

menggunakan program regresi lenear pada kurva kalibrasi.
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Gambar 1. Kurva kalibrasi
b. Metode adisi standar
Metode ini dipakai secara luas karena mampu meminimalkan kesalahan
yang disebabkan oleh perpedaan kondisi lingkungan (matriks) sampel dan
standar. Dalam metode ini dua atau lebih sejumlah volume tertentu dari
sampel dipindahkan ke dalam labu takar. Satu larutan diencerkan sapai
volume tertentu kemudian diukur absorbansinya tanpa ditambah dengan
zat standar, sedangkan larutan yang lain sebelum diukur absorbansinya
ditambah dengan zat standar, sedangkan larutan yang lain sebelum diukur
absorbansinya ditambah terlebih dahulu dengan sejumlah tetentu larutan
standard an diencerkan seperti pada larutan yang pertama. Menurut hukum
Beer akan berlaku hal-hal berikut:
Ax=k. Cx Ar=Kk(Cs + Cy)

Dimana:

Cx = Konsentrasi zat sampel

Cs = Konsentrasi zat standar yang ditambahkan ke larutan sampel

A, = Absorbansi zat sampel (tanpa penambahan zat standar)

Ar= Absorbansi zat sampel + zat standar
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Jika kedua persamaan diatas digabung akan diperoleh:

Cx= Csx {Ax/ (Ar- AY)}
Konsentrasi zat dalam sampel (C;) dapat dihitung dengan mengukur Ay
dan Ar dengan spektrofotometer. Jika dibuat suatu seri penambahan zat
standar dapat pula dibuat suatu grafik antara Ar lawan C; garis lurus yang
diperoleh diekstrapolasi ke At = 0, sehingga diperoleh:

Ci=Csx {Ax/ (0- Ay)}; Cx=Csx {Ax/ (At1/- AX)}
Ar

/S

-Cx 0 Cs1 Cs-2 ppm tambahan

Gambar 2. Kurva adisi standar
Dimana: A-Cx = Absorbansi cuplikan setelah ditambahkan standar
B-0 = Absorbansi cuplikan sebelum ditambahkan standar
Co-0 = Konsentrasi cuplikan sebelum ditambahkan standar
0-Cx = Konsentrasi larutan standar yang ditambahkan

3.2.2.1 Analisis hasil metode adisi standar

Penetuan kandungan timbal (Pb) secara Spektofotometer Serapan Atom
(SSA) dilakukan dengan metode adisi standar. Dalam penelitian ini dengan
menggunakan Microsoft Excel 2003 dengan menggunakan data analisis regresi

linear untuk mendapatkan grafik adisi standar.
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Dari analisis adisi standar didapatkan suatu grafik hubungan x (konsentrasi
penambahan dengan larutan standar) dan y (absorbansi). Harga absorbansi yang
diperoleh versus konsentrasi dihubungkan melalui suatu garis dengan mencari
harga slope (b) dan interep (a) dari grafik adisi penambahan standar. Untuk

mencari harga tersebut dapat ditentukan dengan rumus regresi linear:

y=bx+a

2 -0, =50}
Z (xi - f)z

i

Slope =b =

Intersep=a= y - bx

> e, - D0, -9}

[z

konsentrasi sampel debu dapat dihitung dengan menggunakan rumus:
Viask

Koefisien korelasi =r =

Cs = - CSA X
Vunk

Dimana: x = konsentrasi logam
y = absorbansi
x = konsentrasi rata-rata
y = absorbansi rata-rata
b = slope (lereng garis)
a = intersep (titik potong garis dengan sumbu y)
xi = konsentrasi ke-i
yi = absorbansi ke-1

n = jumiah data
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r = koefisien korelasi
Csa = konsentrasi standar
Cs = konsentrasi sampel
Viask = volume larutan yang dianalisis

Vunk = volume sampel yang dianalisis

3.2.3 Metode preparasi cuplikan

Pada analisis debu, cuplikan dalam bentuk padatan tidak langsung dianalisis tetapi
harus didestruksi terlebih dahulu. Sedangkan preperasi cuplikan dalam bentuk
larutan dapat langsung dianalisis dengan cara mengencerkan larutan tersebut
dengan pelarut tertentu. Untuk menentukan ion timbal dalam cuplikan debu
dilakukan dengan menggunakan metode destruksi.

Dalam pemilihan cara destruksi didasarkan pada volatilitas masing-masing
unsur yang dianalisis. Destruksi pada suatu cuplikan merupakan suatu usaha
untuk melepaskan unsur yang akan dianalisis dengan terikatannya dengan
senyawa lain, terutama senyawa organik.

3.2.3.1 Jenis-Jenis Destruksi
a. Destruksi basah

Destruksi basah terutama digunakan pada peleburan cuplikan untuk
penentuan unsur-unsur konsentrasi rendah dan logam beracun. Di dalam
pelaksanaannya ada cara pembagian penggunaan bahan kimia yakni
sebagai berikut : campuran HC1O; dan HNO; campuran dari kedua asam
ini dapat dipergunakan untuk bahan-bahan yang sangat sulit mengalami

oksidasi. Oksidasi cuplikan menggunakan HNO; akan disempurnakan
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dengan mengunakan HClO4 sehingga waktu peleburan memungkinkan
untuk lebih cepat kelemahan dari penggunaan campuran ini adalah bahwa

HCIO;4 bersifat explosiv (mudah meledak) sehingga cukup berbahaya.

b. Destruksi kering
Destruksi kering biasanya digunakan untuk menentukan total abu dalam
makanan dan hasil pertanian. Penentuan kadar abu dilakukan dengan cara

mengoksidasi semua zat organik pada suhu tinggi (500-600°C).

Pada penelitian ini menggunakan metode destruksi kering yaitu dengan
cara sampel debu yang menempel pada kertas filter fiber glass diabukan.
Keuntungan metode ini selain relatif sederhana dan terhindar dari pengotor seperti
pada destuksi basah, yang dapat digunakan pada cuplikan dengan jumlah banyak.
Namun, dalam destruksi ini dapat terjadi kehilangan unsur-unsur tertentu (Sandell,

1977).

3.2.4 Instrumentasi SSA

Intrumentasi SSA dapat dilihat pada diagram blok instrumentasi SSA yang

disajikan dalam gambar 3.

COM P2 (2] [»

1 2 3 4 5 6 7

Gambar 3. Diagram Spektrometer Serapan Atom (SSA)
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Keterangan :
1. Sumber sinar 6. Amplifier
2. Pemilah (chooper) 7. Meter / Rekorder
3. Nyala

4. Monokromator
5. Detektor

a. Sumber sinar
Bagian ini untuk menghasilkan sinar datang dapat diserap oleh atom-atom
dari sampel yang akan dianalisis. Sumber cahaya yang diperlukan adalah
sumber cahaya yang menghasilkan sinar dengan sepektrum diskret. Sinar
yang dihasilkan dari sumber cahaya deskret ini mempunyai garis sepektra
yang kecil tetapi mempunyai intensitas sinar yang besar. Sumber cahaya
yang digunakan yaitu hallow cathode lamp dan elektrodeless discharge.
Hallow cathode lamp (lampu katode berongga ) merupakan sumber
cahaya yang paling banyak digunakan. Hallow cathode lamp dapat dibuat
dengan satu jenis logam biasa saja (single cathode lamp) maupun lebih
dari satu jenis logam yang diletakan secara terpisah (multi cathode lamp).
Keuntungan multi cathode lamp diantaranya untuk analisis unsur yang
berbeda tidak perlu mengganti lampu asalkan terdapat katoda yang berasal
dari logam yang sama dengan unsur yang dianalisis. Skema peralatan

sumber cahaya dapat dilihat paga gambar 4.
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Anode Fill gas
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Gambar 4. Diagram skematik lampu katoda cekung

b. Monokromator
Berfungsi untuk mengisolasi salah satu garis resonansi dari spektrum yang
dihasilkan oleh lampu katoda. Monokromator terdiri dari bagian utama
berupa lensa atau kaca untuk memfokuskan radiasi yang tidak diinginkan
dan medium dispersi untuk memisahkan panjang gelombang.

c. Sistem pengatoman
Berfungsi untuk menghasilkan atom-atom bebas sebagai media absorpsi.
Sistem pengatoman dalam SSA merupakan salah satu bagian yang
penting, karena bagian inilah sample yang akan dianalisis ditempakan.

d. Detektor
Bagian ini adalah untuk mendeteksi sinyal-sinyal yang diterima dan
diterjamahkan menjadi informasi-informasi analisis berupa pembacaan.
Detektor yang digunakan tergantung pada jenis monokromatornya.
Detektor yang sering digunakan adalah fotomultiplikator yang gunanya
untuk merubah energi radiasi menjadi energi listrik. Sinyal listrik yang
berasal dari detektor sebelum masuk pencatata dikuatkan dulu dengan

amplier sehingga keluar angka digital yang mudah dibaca.
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e. Pencatat
Bagian ini untuk merubah dan mencatat sinyal-sinyal listrik yang berasal
dari detektor kesuatu bentuk yang mudah dibaca oprator, misalnya dalam
bentuk gelvanometer atau angka-angka digital sesuai dengan hasil analisis.
3.2.5 Optimasi Peralatan AAS
Beberapa optimasi peralatan Spektrofotometri Serapan Atom adalah
sebagai berikut :
1. Menghidupkan peralatan AAS dan memilih % transmisi.
2. Memilih lampu halokatoda dan meletakkan pada AAS.
1. Optimasi arus lampu halokatoda.
2. Optimasi lebar celah (slit width).
3. Memeriksa kedudukan lampu terhadap fokus slit
4. Optimasi panjang gelombang (A).
5. Set monokromator untuk memberikan sinyal maksimum.
6. Memilih nyala udara tekan-asetilen.
7. Optimasi kecepatan udara tekan.
8. Optimasi kecepatan asetilen.

9. Optimasi burner agar memberikan absorbansi maksimum.
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3.3 Hipotesis

Berdasarkan dari rumusan masalah dan tujuan penelitian maka dapat

diajukan hipotesis sebagai berikut :

a. Dalam analisis logam Pb dalam debu dengan variasi metode destruksi
mempengaruhi  hasil analisis logam Pb yang terkandung dan
terakumulasi di dalam debu di Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di
perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta menggunakan

Spektrofotometer Serapan Atom (SSA).




4.1

4.2

BAB IV

METODOLOGI PENELITIAN

Bahan-Bahan yang Digunakan

a. HNO; pekat 65 % p.a (merck)

b. Aquaregia

c. Pb(NOj3), kristal p.a (merck)

d. Sampel debu (diambil dari Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di
perempatan lampu merah MM UGM, kota Jogjakarta)

e. Aquadest dari Laboratorium Kimia Analitik FMIPA UGM

f. Larutan HCI1 37 % p.a (merck)

Alat-Alat yang Digunakan

a. HVS “High Volume Sampler 500-10” 220V 50 HZ (merck SIBATA)

b. Flow meter (merck SIBATA)

c. Generator (merck YAMAHA)

d. Spikometer (merck CASELA LONDON, ENGLAND)

e. Barometer (merck Tischer)

f. Anemometer

g. Kertas filter fiber glass (merck GF/A Circles 110 mm 6 cat No1821 110
Whatman)

h. Spektrofotometri Serapan Atom (merck Hitachi Polarized Zeena)

i. Timbangan Analitik (merck Hitachi U-2010)

j. Seperangkat alat gelas

25
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4.3 Cara Kerja
4.3.1 Sampling

Sebelum dilakukan analisis di laboratorium terhadap Timbal (Pb), perlu
dilakukan pengambilan sampel debu di udara pada tempat terbuka. Sampel debu
ini diambil satu titik dari Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu
merah MM UGM kota Jogjakarta, karena di daerah ini banyak terdapat polusi
udara terutama dari asap kendaraan bermotor, mobil dan bus. Tempat-tempat
terbuka seperti ini kemungkinan besar debu di udara mengandung logam Pb yang
besar.

Dalam pengambilan sampel debu harus benar-benar teliti dan hati-hati
karena banyak timbul kesalahan-kesalahan. Kesalahan ini dapat terjadi karena
kontaminasi dari alat-alat yang dipergunakan untuk pengamanan sampel,
kecepatan udara yang mengalir atau dihisap perlu diperhatikan guna memperoleh
hasil yang optimal pada analisa, dan cuaca yang perlu diperhatikan apabila hujan
harus dihentikan karena selain merusak alat dapat juga mengakibatkan hasil yang
tidak teliti. Untuk menghindari kesalahan-kesalahan ini maka harus dijaga agar
peralatan bersih tidak terkontaminasi oleh senyawa-senyawa atau zat-zat yang
akan di analisa.

Sebelum pengambilan sampel alat dipersiapkan dan kemudian disusun
terlebih dahulu. Pengambilan sampel ini kita menggunakan dua alat HVS-500-10,
dengan melalui kertas filter fiber glass untuk menyerap debu di udara. Alat ini
ditempatkan pada pinggir jalan selama 1 jam untuk mengukurnya dan

menghasilkan sampel yang banyak. Karena pada tempat ini banyak dilewati
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kendaraan bermotor, mobil dan bus . Kemudian setelah 1 jam sampel ini
menempel pada kertas filter fiber glass tersebut dan diambil ditaruh pada amplop
yang sudah diberi label dimasukkan dalam plastik dan diikat dengan rapat agar
bintik-bintik atau partikel debu tidak lepas pada kertas dan tidak menguap ke
udara kembali, setelah itu dilakukan analisa di laboratorium.

Pengambilan partikel Pb di udara mempergunakan alat sampling khusus
untuk partikel Pb yang disebut dengan “High Volume Sampler HVS-500-10.
Alat ini mempunyai prinsip penghisapan udara dengan kompresor dilewatkan
pada filter Khusus untuk perlengkapan partikel Pb. Partikel Pb bersama-sama debu
terhambat pada filter ini dapat dianalisa partikel Pb nya dengan dilarutkan terlebih
dahulu.

Kecepan alir udara pada alat ini dapat di atur menurut keperluan. Secara
garis besar alat sampling udara untuk partikel Pb ini dapat di gambarkan sebagai

berikut:

Gambar 5. Skema Alat Sampling Udara untuk Partikel Pb
“High Volume Sampler HVS-500-10"".
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4.3.2 Anti kontaminan

Anti kontaminan merupakan perlakuan terhadap peralatan-peralatan
laboratorium yang digunakan untuk penelitian, sebelum digunakan untuk analisis
agar terbebas dari kotoran-kotoran yang dapat menyebabkan gangguan pada saat
analisis. Sebelum digunakan peralatan gelas terlebih dahulu direndam semalam
dengan HNO; 10 % (v/v). setelah itu dibilas dengan aquadest dan dikeringkan

pada tempat yang bebas debu (Carasek, 2001).

4.3.3 Preparasi sampel
4.3.3.1 Teknik destruksi kering

Sebelum pengambilan sampel kertas filter fiber glass ditimbang terlebih
dahulu dan sampel debu yang diperoleh yang menempel pada kertas filter fiber
glass dibagi tiga dan masing-masing dipotong kecil-kecil diletakkan dalam cawan
porselin dan dihaluskan dengan menggerus hingga lembut. tiga sampel yang
sudah lembut dimasukkan dalam gelas beker yang berbeda-beda dan masing-
masing sampel tersebut dilarutkan dengan destruktor yang berbeda yaitu sampel
pertama ditambah 8 mL HNO; 65 %, sampel kedua ditambah 8 mL. HC1 37 %
dan sampel ketiga ditambah 8 mL aquaregia , kemudian didiamkan semalam.
Setelah itu dipindahkan dalam labu ukur 50 mL diencerkan dengan aquadest

hingga tanda batas. Sampel siap dianalisis.
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4.3.4. Analisa Spektofotometer Serapan Atom (SSA)

4.3.4.1 Larutan standar Pb*
a. Larutan standar Pb’* sebanyak 1 gram Pb(NOs), dalam 100 mL aquadest

dan diketahui konsentrasi Pb?* dalam larutan tersebut sebesar 6256 mg/L.
Kemudian larutan induk tersebut dibuat variasi konsentrasi Pb*" dengan
konsentrasi 0,0; 2,0; 4,0; 6,0 dan 8,0 ppm untuk digunakan dalam
perhitungan adisi standar. Perhitungan larutan standar disajikan dalam
lampiran 1.
4.3.4.2 Penentuan kondisi optimum analisis

a. Penentuan panjang gelombang
Spektra panjang gelombang yang dipilih dengan membandingan
perubahan puncak yang paling mencolok antara serapan blangko dengan
larutan standar, untuk Pb dipergunakan larutan standar Pb 5 ppm. Panjang
gelombang optimum untuk Pb = 283,3 nm.

b. Penentuan Kecepatan laju alir-asetilen
Optimasi kecepatan alir asetilen digunakan larutan standar. Untuk optimasi
dugunakan larutan standar Pb dengan konsentrasi 5 ppm. Kemudian
dianalisis dengan menggunakan SSA pada kecepatan laju alir-asetilen 0,5-
4,0 L/menit. Hasil penentuan kecepatan laju alir-asetilen optimum untuk
Pb adalah 2,0 L/menit

c. Penentuan kecepatan laju alir-udara
Optimasi kecepatan laju alir-udara dengan larutan standar yaitu 5 ppm,
dianalisis dengan SSA pada kecepatan laju alir-udara 7,0-13,0 L/menit,

diperoleh hasil optimum untuk Pb adalah 10 L/menit.




30

d. Penentuan tinggi pembakar
Optimasi tinggi pembakar digunakan larutan standar Pb dengan
konsentrasi 5 ppm. Kemudian dianalisis dengan menggunakan SSA pada
tinggi pembakar 1,0-10,0 mm, diperoleh hasil optimum untuk Pb adalah
5,0 mm.
4.3.4.3 Analisa penentuan konsentrasi Pb dengan metoda adisi standar

Sediakan 5 labu ukur 10 mL dan tambahkan masing-masing 9 mL

larutan sampel.

- Tambahkan sejumlah volume larutan standar Pb kedalam 5 labu ukur
sehingga konsentrasi akhir Pb standar yang ditambahkan adalah 0, 2, 4,
6, 8 ppm.

- Diukur absorbansi dari masing-masing larutan dengan SSA.

- Membuat grafik adisi standar antara x (penambahan) dengan Yy
(absorbansi) sehingga diperoleh harga slope dan intersep. Kemudian
dapat dicari konsentrsi timbal melalui hubungan y = bx + a.

Perhitungan konsentrasi Pb pada tiap-tiap destruktor menggunakan

regresi linier yang didapat dari kurva adisi standar.
Ar

-Cx 0 Cs1 Cs2 ppm tambahan
Dari persamaan : y =bx + a

Dimana : b = slope (lereng garis)
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a = intersep (titik potong garis dengan sumbu y)
y = absorbansi
x = konsentrasi yang ditambahkan

Dengan menghitung nilai x pada y = 0 maka konsentrasi standar adisi dapat

diperoleh dengan persamaan:

a

Csa=-
b
Dimana Csa merupakan konsentrasi dari cuplikan, untuk menghitung konsentrasi

sampel maka:

Vﬂask

Cs=- CSA X
Vunk

Dimana Vi adlah volume larutan yang dianalisis dan Vg, adalah volume

sampel yang dianalisis.

4.3.4.3 Penentuan unjuk kerja analitik

Penentuan unjuk kerja analitik metode analisis pada penelitian ini
meliputi: standar deviasi, limit deteksi, sensitivitas, ketepatan dan ketelitian.
Prosedur awal untuk menentukan unjuk kerja analitik tersebut dilakukan dengan
membuat kurva adisi standar. Kurva adisi standar ini juga digunakan untuk
menentukan konsentrasi suatu unsur yang terdapat dalam suatu sampel, apabila
absorbansi sampel diketahui maka dapat ditentukan dengan kurva adisi standar
tersebut. Kurva adisi standar yang terbentuk haruslah memenuhi keabsahan
hukum Beer, dimana kurva adisi standar merupakan absorbansi fungsi linear dari

konsentrasi.




BAB YV

HASIL DAN PEMBAHASAN

5.1 Optimalisasi Alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Alat spektrofotometer perlu dioptimasi terlebih dahulu untuk memperoleh
hasil analisis yang baik. Dengan dilakukannya optimasi alat maka akan diperoleh
populasi atom pada tingkat tenaga dasar yang paling banyak dalam nyala api yang
dilewati oleh radiasi. Atom-atom akan menyerap tenaga radiasi yang khas untuk
atom-atom tersebut dan kemudian berubah kekeadaan tereksitasi. Semakin banyak
atom pada keadaan dasar maka radiasi yang diserap makin banyak pula. Pada
kondisi yang optimum akan diperoleh serapan yang maksimum. Pada kondisi
yang optimum perubahan serapan akibat perubahan konsentrasi akan lebih sensitif

(Khozanah H., 2004 ).

Untuk mendapat kondisi dalam menganalisis timbal, beberapa variabel
harus dioptimalisasi karena kondisi optimum untuk suatu unsur tidak sama satu
dengan yang lain. Variabel yang perlu dioptimalisasi pada SSA antara lain :

1. Resonansi (panjang gelombang)

2. Laju alir-asetilen sebagai bahan bakar

3. Laju alir udara sebagai oksidan

4. Tinggi pembakar

5. Lebar celah

6. Arus lampu katoda (HCL)

32
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5.1.1 Pengukuran resonansi (panjang gelombang)

Pada penentuan Pb dengan menggunakan Spektrofotometer Serapan
Atom, resonansi (panjang gelombang) yang dapat memberikan serapan maksimal
harus ditentukan. Penjajagan panjang gelombang yang dapat memberikan
maksimal dimulai dari angka bawah panjang, penjajagan dimulai dari 210 nm-290
nm. Spektra panjang gelombang yang dipilih dengan membandingan perubahan
puncak yang paling mencolok antara serapan blangko dengan larutan standar,
untuk Pb dipergunakan larutan standar Pb 5 ppm.panjang gelombang optimum
pada saat absorbansi yang dihasilkan maksimum. Dalam penelitian ini di peroleh
panjang gelombang optimum untuk Pb = 283,3 nm. Pada panjang gelombang ini
merupakan panjang gelombang optimum untuk masing-masing ion logam yang
paling kuat menghasilkan garis resonansi untuk transisi elektronik dari tingkat
dasr kctingkat cksitasi. Hasil pemilihan panjang gelombang dapat dilihat pada
lampiran 2. Kurva antara panjang gelombang versus energi di sajikan pada

gambar 6.

Panjang gelombang Vs Energi
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Gambar 6. Kurva Panjang Gelombang Versus Energi




34

5.1.2 Kecepatan laju alir bahan bakar

Penentuan bahan bakar untuk timbal digunakan asetilen dan udara.
Logam-logam Pb mudak diuapkan pada suhu rendah (Khopkar, 1990).
Temperatur nyala asetilen-udara yang dihasilkan + 2300°C. Adapun keuntungan
atomisasi nyala asetilen-udara adalah dapat memberikan hasil yang maksimal,
dapat digunakan untuk analisis bebagai unsur dan sensitivitas dan kecermatan
tinggi (Narsito, 1992).
5.1.2.1 Kecepatan laju alir-asetilen

Kecepatan laju alir-asetilen yang digunakan dapat diatur, untuk asetilen
kecepatan alir maksimal yang diperbolehkan 4 liter per menit. Unsur-unsur
tertentu dapat diatomkan sempurna pada kecepatan alir yang berbeda-beda dan
biasanya relatif pada kecepatan rendah. Tetapi ada juga unsnr-unsur yanp
memerhikan kecepatan alir oas hakar vang tinggi. Hal ini disebabkan adanya
perbedaan tenaga untuk pengatoman masing-masing unsur. Pada penelitian ini
optimasi kecepatan alir bahan bakar digunakan larutan standar. Untuk optimasi
dugunakan larutan standar Pb dengan konsentrasi § ppm. Kemudian dianalisis
densan menogunakan SSA pada kecepatan laju alir-asetilen 0,5-4,0 L/menit. Hasil
penentuan kecepatan laju alir-asetilen optimum untuk Pb adalah 2,0 L/menit
dengan nbsorbansi maksimum 0,031, Nenean menggunakan kecepatan laju alir-
asetilen yang optimum maka proses atomisasi akan terjadi perubahan metalik
meniadi mo (rerosol haslus) yang masuk dalam system nyala. Kurva kecepatan

laju alir-asetilen versus absorbansi disajikan pada gambar 7.
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Gambar 7. Grafik Kecepatan Laju Alir-Asetilen (L/menit) Versus Absorbansi

5.1.2.2 Kecepatan laju alir-udara

Kecepatan laju alir-udara dengan larutan standar yang sama yatu 5 ppm,
dianalisis dengan SSA pada kecepatan laju alir-udara 7,0-13,0 L/menit, diperoleh
hasil optimum untuk Pb adalah 10 L/menit dengan absorbansi maksimum 0,031.
Dengan menggunakan kecepatan laju alir-udara yang optimum maka proses
atomisasi akan terjadi proses perubahan unsur metalik menjadi uap (aerosol halus)
yang masuk ke dalam sistem nyala. Kecepatan alir ini akan mempengaruhi
banyaknya atom tingkat tenaga dasar pada tinggi pembakar tertentu. Kurva
kecepatan laju alir-udara verus absorbansi disajikan pada gambar 8. Hasil
Pemilihan kecepatan laju alir-asetilen dan kecepatan laju alir-udara dapat dilihat

pada lampiran 3.




36

0.0315 T e e e e e A e S e+ e et e e e e
0.031 .
0.0305 £\
0.03
0.0295 /- A\
/ N\

0.029
0.0285 // \\
0.028 / »
0.0275 j

0.027 +
0.0265

Absorbansi

0 2 4 6 8 10 12 14
Kecepatan Laju Alir-Udara (L/menit)

Gambar 8. Kurva Kecepatan Laju Alir-Udara (L/menit) Versus Absorbansi

5.1.3 Tinggi pembakar

Suatu unsur dapat teratomkan pada kondisi tinggi pembakar yang berbeda-
beda dengan lainnya. Untuk mencari tinggi pembakar optimal dipergunakan
larutan standar dengan memvariasikan tinggi pembakar sehingga diperoleh
absorbansi yang maksimal. Pemilihan tinggi pembakar terus menentukan
ketelitian pada penentuan suatu unsur dengan SSA, dan variasi tinggipembakar
dapat digambarkan suatu grafik yang selanjutnya dapat diketahui pada ketinggian
tertentu suau unsur dapat teratomkan secara sempurna (pada serapan yang
maksimal). Pemilihan tinggi pembakar terus menentukan ketelitian pada
penentuan suatu unsur dengan SSA. Dari variasi tinggi pembakar dapat
digambarkan suatu grafik dengan selanjutnya dapat diketahui pada ketinggian
tertentu suatu unsur dapat teratomkan secara sempurna (pada serapan yang
maksimal). Pada penelitian ini optimasi tinggi pembakar digunakan larutan
ctandar. Untuk cptimasi dugunakan larutan standar Pb dengan konsentrasi 5 pmm.

Kemudian dianalisis dengan menggunakan SSA pada tinggi pembhakar 1.0-10,0
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mm, diperoleh hasil optimum untuk Pb adalah 5,0 mm. Hasil pemilihan tinggi
pembakar dapat dilihat pada lampiran 4. Kurva tinggi pembakar versus absorbansi

disajikan pada gambar 9.
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Gambar 9. Kurva Tinggi Pembakar Versus Absorbansi

Parameter kondisi optimal SSA untuk logam Pb dapat di lihat pada tabel 5 di
bawabh ini.

Tabel 1. Hasil Optimasi Alat Spektrofotometri Serapan Atom

Parameter Unsur logam Satuan
Timbal (Pb)
Resonansi (panjang gelombang) 283,3 nm
Laju alir-asetilen 2 Liter/menit
Laju alir-udara 10 Liter/menit
Tinggi pembakar 5 mm
Lebar celah 0,7 nm
Jenis gas pembakar Udara-asetilen Liter/menit
Arus lampu katode (HCL) 5 mA
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5.2 Pengukuran larutan standar timbal (Pb)

Dalam penelitian ini adalah mengukur konsentrasi logam-logam yang
relatif rendah yaitu timbal sehingga larutan standar yang diperlukan untuk analisis
harus juga mengandung konsentrasi yang sangat rendah dari logam-logam
tersebut dan untuk mempersiapkan larutan-larutan standar dengan menimbang
langsung zat pembanding yang diperlukan. Kemudian mempersiapkan larutan-
larutan induk yang mengandung 100 ppm Pb. Menurut vogel (1990) larutan induk
idealnya disiapkan dari logam murni atau oksida logam murni dengan melarutkan
dalam larutan asam yang sesuai, zat padat yang digunakan tentu saja harus dari
kemurnian tetinggi, misalnya Reagensia Speepure Johnson Matthey. Namun
dalam banyak kasus larutan itu dibuat dengan melarutkan garam logam yang
cocok. Setelah pembuatan larutan induk baru kemudiaan dibuat larutan standar
yang diperlukan dengan melakukan pengenceran. Dalam pembuatan larutan
standar yang mengandung kurang dari 10 ppm seeringkali rusak bila didiamkan
karena zat terlarutnya teradsorbsi pada dinding bejana kaca. Jadi larutan standar
yang besarnya kurang dari 10 ppm tidak boleh disimpan dari 1 atau 2 hari. Dalam
penelitian ini larutan standar timbal dibuat dengan konsentrasi 0, 2, 4, 6 dan 8
ppm. Untuk perhitungan selengkapnya disajikan dalm lampiran 1, yang kemudian
dianalisis dengan Spektofotometer Serapan Atom dimulai denagn larutan blanko
yaitu larutan dari campuran aquadest dan sampel, sehingga didapat absorbansi
masing-masing konsentrasi larutan standar. Pengukuran dilakukan sebanyak tiga
kali dan hasil kurva adisi standar logam timbal pada tiap-tiap destruktor disajikan

dalam gambar berikut.



39

Tabel 2. Data absorbansi sampel debu dengan larutan standar timbal
menggunakan destruktor asam klorida 37 %

No Konsentrasi Absorbansi

standar dalam
sampel (ppm)

1 La 0,0016

2 La+Pb2ppm 0,0184

3 La +Pb4 ppm 0,0334

4 La +Pb 6 ppm 0,0507

5 La+Pb 8 ppm 0,0620

Konsentrasi Vs absorbansi
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Gambar 10. Kurva kalibrasi adisi standar untuk penentuan Pb dalam
debu dengan destruktor asam klorida 37 %

Kurva kalibrasi larutan standar kadmium mempunyai persamaan garis
linier y = bx + a, yaitu y = 0,0077x + 0,0026 dengan r 0,996. Keterangan dari

persamaan garis tersebut; y adalah absorbansi, b adalah slope, x adalah
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konsentrasi larutan standar timbal dan a adalah intersep. Data analisis regresi

larutan standar timbal selengkapnya disajikan pada lampiran 5.

Tabel 3. Data absorbansi sampel debu dengan larutan standar timbal
menggunakan destruktor asam nitrat 65 %

No Konsentrasi Absorbansi

standar dalam
sampel (ppm)

1 Lg 0,0016

2 Lg+Pb 2 ppm 0,0152

3 Lg +Pb 4 ppm 0,0337

4 Lg + Pb 6 ppm 0,0477

5 Lg + Pb 8 ppm 0,0688

Konsentrasi Vs Absorbansi
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Gambar 11. Kurva kalibrasi adisi standar untuk penentuan Pb dalam
debu dengan destruktor asam nitrat 65 %

Kurva kalibrasi dari larutan standar timbal mempunyai persamaan garis

linier y = bx + a, yaitu y = 0,0083x + 0,00002 dengan r 0,9948. Keterangan dari
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persamaan tersebut; y adalah absorbansi, b adalah slope, x adalah konsentrasi
larutan standar dan a adalah intersep. Data analisis regresi larutan standar timbal

selengkapnya disajikan pada lampiran 6.

Tabel 4. Data absorbansi sampel debu dengan larutan standar timbal
menggunakan destruktor Aquaregia

No Konsentrasi Absorbansi

standar dalam
sampel (ppm)

1 Lc 0,0023

2 Lc+Pb2 ppm 0,0194

3 Lc+Pb4 ppm 0,0325

4 Lc + Pb 6 ppm 0,0488

5 Lc + Pb 8 ppm 0,0647

Konsentrasi Vs Absorbansi
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Gambar 12. Kurva kalibrasi adisi standar untuk penentuan Pb dalam
debu dengan destruktor Aquaregia
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Kurva kalibrasi dari larutan standar timbal mempunyai persamaan garis
linier y = bx + a, yaitu y = 0,0077x + 0,0027 dengan r 0,9987. Keterangan dari
persamaan tersebut; y adalah absorbansi, b adalah slope, x adalah konsentrasi
larutan standar dan a adalah intersep. Data analisis regresi larutan standar timbal

selengkapnya disajikan pada lampiran 7.

5.3 Uji parameter Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

Suatu metode analisis Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) dikatakan baik
jika memiliki parameter yang baik, parameter tersebut adalah standar deviasi,
limit deteksi, sensitivitas, ketepatan dan ketelitian. Semuanya dapat dihitung dari
data larutan standar. Hasil perhitungan disajikan dalam Tabel 5.

Tabel S. Parameter Spektofotometer Serapan Atom (SSA) dalam analisis
Pb pada debu dalam tiap-tiap destruktor

No Parameter Hasil
HCI137 % HNO; 65 % Aquaregia
1 Standar deviasi 1,79 x 10° 2,23 x 107 1,00 x 107
2 | Limit deteksi (ppm) | 7,97 x 10~ 6,70 x 10 5,71x 107
3 Sensitivitas 283 x107 3,52 x 10™ 1,59 x 107
4 Ketepatan 0,93 0,99 0,93
5 Ketelitian 0,69 9,55 0,69

Perhitungan selengkapnya disajikan dalam lampiran 8, 9, 10.

Limit deteksi menggambarkan konsentrasi terendah dari analit yang dapat
memberikan sinyal yang berbeda secara signifikan dari sinyal blanko atau sebagai
konsentrasi suatu unsur yang dapat menghasilkan sinyal sebesar tiga kali standar
deviasi sinyal background. Limit deteksi berbagai logam dalam sistem atomisasi

nyala berkisar 0,003-20 ug/mL (Narsito, 1992).
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Untuk mengetahui apakah metode analisis Spektrofotometer Serapan Atom
(SSA) mempunyai limit deteksi yang baik atau tidak. Uji statistik akan

memperjelas hal ini (Miller & Miller, 1991).

y=yst+3 S%

Z(y, J)?
V. x

Dimana : y = Absorbansi terukur
S)/x = Standar deviasi

yi = Absorbansi berdasarkan kurva kalibrasi pada konsentrasi tersebut
a = Intersep
n = Banyaknya pengukuran

yi dapat dihitung dari persamaany =y, =bx +a yang mana setiap konsentrasi (x)

dimasukkan dalam persamaan tersebut.

Dari perhitungan didapatkan limit deteksi dari Spektofotometer Serapan
Atom (SSA) untuk tiap-tiap destruktor adalah logam timbal pada sampel debu
dengan destruktor HCI 37 % = 7,97 x 107 ppm atau 7,97 x 107 pug/mL, logam
timbal pada sampel debu dengan destruktor HNO; 65 % = 6,70 x 107 ppm atau

6,70 x 107 pg/mL dan logam timbal pada sampel debu dengan destruktor




44

aquaregia = 5,71 x 10 ppm atau 5,71 x 10 pg/mL. Berarti metode analisis dari
SSA mempunyai limit deteksi yang baik karena berada diantara 0,0003 — 20
pg/mL. Limit deteksi dari metode analisis menggambarkan kelayakan dari metode
apakah metode tersebut dapat digunakan dalam analisis kimia. Metode analisis
yang baik jika mempunyai limit deteksi yang kecil. Limit deteksi yang kecil
berarti batas minimum konsentrasi analit yang dapat ditentukan dengan metode
tersebut kecil. Diantara tiga destruktor tersebut yang mempunyai limit deteksi
kecil yaitu destruktor Aquaregia yaitu 5,71 x 103 ppm atau 5,71 x 103

pg/mL.Untuk perhitungan selengkapnya disajikan dalam (lampiran 8, 9, 10).

Sensitivitas suatu metode menunjukkan besarnya perubahan sinyal yang
terjadi apabila dilakukan perubahan kecil dari konsentrasi analit. Dari perhitungan
diperoleh sensitivitas untuk analisis logam timbal dalam sampel debu adalah
untuk logam timbal dalam sampel debu menggunakan destrukor HCl 37 % =
0,0077 + 2,83 x10™ unit absorbansi per ppm, untuk logam timbal dalam sampcl
debu menggunakan destrukor HNO; 65 % = 0,0083 + 3,52 x10™ unit absorbansi
per ppm dan untuk logam timbal dalam sampel debu menggunakan destrukor
aquaregia = 0,0077 £ 1,59 x10* unit absorbansi per ppm. Sensitivitas dari
metode analisis menggambarkan kelayakan dari metode apakah metode tersebut
dapat digunakan dalam analisis kimia. Metode analisis yang baik jika mempunyai
sensitivitas yang tinggi ini menunjukan bahwa perubahan yang kecil dari
konsentrasi analit mengakibatkan perubahan sinyal yang cukup besar. Diantara
tiga destruktor tersebut yang mempunyai sensitivitas besar yaitu destruktor HNO;

65 % yaitu 0,0083 + 3,52 x10™ unit absorbansi per ppm. Dalam penentuan
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sensitivitas dari metode analisis logam timbal dalam sampel debu pada tiap-tiap

destruktor selengkapnya disajikan pada lampiran (8, 9, 10).

Ketepatan suatu metode analisis merupakan suatu ukuran yang
menggambarkan kesesuaian antara data yang dihasilkan dalam analisis dengan
metode yang digunakan. Ketepatan dalam analisis sangat ditentukan oleh ada
tidaknya kesalahan sistematik selama berlangsungnya analisis tersebut. Metode
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) dapat menghasilkan data analisis dengan
ketepatan yang tinggi. Untuk mengetahui apakah suatu metode mempunyai

ketepatan yang baik atau tidak uji statistik akan memperjelas hal ini.

Untuk mengetahui tingkat kesalahan suatu metode dapat diketahui dengan

formulasi sebagai berikut:

S, _\/Zy —aZy by xy

Dimana: Se = kesalahan standar estimasi

y = absorbansi

X = konsentrasi

n = jurmnlah sampel

Dari perhitungan didapat kesalahan standar estimasi (Se) untuk logam Pb
dalam sampel debu menggunakan destruktor asam klerida 37 % sebesar 7,035 %
atau 0,07305 dari 100 % sehingga ketepatannya 92,965 %, untuk logam Pb

menggunakan destruktor asam nitrat 65 % sebesar 0,5498 % atau 0,005498 dari
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100 % sehingga ketepatannya 99,4502 % dan untuk logam Pb menggunkan
destruktor aquaregia (3:1) sebesar 7,098845 % atau 0,070988 dari 100 % sehingga

ketepatannnya 92,901155 %.

Metode analisis Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) yang digunakan
untuk penelitian memiliki ketepatan yang tinggi yaitu sebesar 92,965 % atau 0,93
% untuk logam timbal mengunakan destruktor HC1 37 %, 99,4502 % atau 0,99 %
untuk logam timbal mengunakan destruktor HNO; 65 % dan 92,901155 % atau

0,93 % untuk logam timbal mengunakan destruktor aquaregia.

Ketelitian suatu metode analisis Spektofotometer Serapan Atom (SSA)
menggambarkan kesesuaian antara beberapa hasil yang diukur dengan cara yang
sama. Dalam penelitian ini analisis logam Pb pada debu dengan variasi destruksi
dilakukan ‘dengan metode adisi standar sehingga penentuan ketepatan dan
ketelitian suatu metode analisis cukup dilakukan dengan satu kali pengulangan
saja. Ketelitian suatu metode analisis Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)
dapat dilihat dari hubungan kausalitas diantara data-data yang dihasilkan dari
suatu metode tersebut. Untuk mengetahui apakah suatu metode analisis
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) memiliki tingkat ketelitian yang baik atau
tidak. Uji statistik akan memperjclas hal ini. Untuk mengukur tingkat ketelitian
metode Spektofotometer Serapan Atom (SSA) dilakukan dari data larutan standar
yang diinterpolasi kedalam suatu uji statistik dengan menggunakan tingkat

signifikansi 1 % yang dapat dihitung dengan persamaan berikut:
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b-p

S,

Q")
Zx2 i

n

t hitung =

Sb:

Dimana: b = slope
£ = hipotesis nol
Sp= kesalahan standar koefisien regresi
S. = kesalahan standar estimasi
n = jumlah sampel

Dengan menggunakan tingkat signifikansi 1 % maka nilai kritis pengujian (tibel)

ditentukan dengan formulasi sebagai berikut:
(oreg)
Dimana: n = jumlah sampel
k = jumlah variabel
a = tingkat sinifikansi
Dari uji statistik yang digunakan maka diperoleh hasil sebagai berikut:
Untuk logam Pb dengan destruktor HCI 37 % thitng = 0,6923 <t(3. ,005) = 5,841
Untuk logam Pb dengan destruktor HNO; 65 % thitung = 9,5490 > t(3.. 9 005) = 5,841

Untuk logam Pb dengan destruktor Aquaregia thinng =0,68627 < t3 - 0,005) = 5,841
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Artinya jika thiung absolut lebih besar dari pada tiape maka metode tersebut
dikatakan teliti. Pada penelitian ini destruktor HNO; 65 % merupakan metode
analisis dengan alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) dikatakan mempunyai
nilai ketelitian yang baik karena thiung @bsolut lebih besar dari pada tigpe, yaitu
thitng 9,5490 > tiaber 5,841. Perhitungan selengkapnya disajikan pada lampiran 8,

9, 10.

5.4 Penentuan kandungan logam Pb dalam debu secara Spektofotometer

Serapan Atom (SSA)

Pada penelitian ini sampel yang digunakan adalah debu yan nerupakn
sampel organik, sehingga untuk memperoleh kadar Pb yang terkandung
didalamnya perlu dilakukan metode destruksi. Diharapkan dengan metode
destruksi bahan-bahan organik yang terdapat dalam sampel debu dapat dipisahkan
dengan logam yang akan dianalisis. Metode destruksi yang digunakan yaitu
destrusi kering dimana sampel diabukan. Pada proses destruksi kering ini
digunakan tiga pelarut yaitu sampel pertama didestruksi dengan pelarut asam
klorida, sampel kedua didestruksi dengan pelarut asam nitrat dan sampel ketiga
didestruksi dengan palarut aquaregia.

Dalam melakukan analisis suatu unsur logam dalam sampel dengan
menggunakan metode SSA, sampel harus dalam bentuk larutan dan biasanya
membutuhkan destruksi untuk memecah ikatan timbal dengan unsur lain di dalam

sampel.




49

Preparasi sampel adalah salah satu langkah yang penting dalam analisis
unsur-unsur mikro yang menggunakan pengukuran SSA dan voltammetri
(Yang, 1990). Pemilihan metode preparasi sampel sangat mempengaruhi hasil
yang akan didapatkan nantinya. Dalam menganalisis konsentrasi suatu logam di
dalam suatu sampel, ternyata semua elemen ataupun komponen dalam hal ini
logam lain yang tidak ingin kita analisis, untuk itu perlu dilakukan pengenceran
larutan sampel untuk menurunkan konsentrasi logam-logam yang tidak kita
inginkan tersebut pada tingkat yang tidak menyebabkan gangguan yang

signifikan.

Dalam analisis sampel debu menggunakan HNO;, HCl dan Aquaregia
sebagai destruktor. Asam-asam kuat dipakai untuk destruksi dimaksudkan untuk
melarutkan zat-zat organik dalam sampel debu. HNOs;, HC] dan Aquaregia sangat
efektif dalam malarutkan timbal dari sampel dan tidak bereaksi dengan atom yang
akan dianalisis atau juga HNO; 65 %, HCl 37 % dan Aquaregia (3:1) dalam
analisis mengunakan metode SSA merupakan pelarut yang paling kuat untuk
memutuskan ikatan senyawa organik. Pemakaian asam klorida cukup luas
penggunaannya pada dekomposisi sampel terutama untuk sampel yang banyak
mengandung matrik organik dan sering dikombinasi dengan asam kuat yang lain,

dimana disini dipakai HNOs.

Penambahan asam-asam tersebut perlu diwaspadai atau dikontrol,
dikawatirkan jika larutan terlalu asam maka dapat merusak alat Spektrofotometri

Serapan Atom. Sehingga perlu dilakukan pengenceran dengan menggunakan
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aquades. Larutan yang stabil dapat langsung dianalisis dengan SSA, sehingga

akan diperoleh absorbansi dan konsentrasi pada larutan sampel debu.

Pada analisis menggunakan SSA harus memenuhi ketentuan bahwa larutan
standar harus berada dalam matrik yang identik dengan larutan sampel. Sementara
dalam penelitian ini sampel yang digunakan sampel debu, dan kemungkinan
konsentrasi logam yang diteliti sangat rendah oleh larena itu diperlukan metode
penelitian dengan tingkat akurasi yang tinggi selain itu dalam sampel debu masih
dimungkinkan adanya pengotor atau penggangu yang dapat menginterferensi hasil

analisis.

Sementara itu unsur-unsur yang terdapat didalam sampel debu relatif
lengkap. Dalam proses pengukuran absorbansi dengan Spektrofotometer Serapan
Atom (SSA) larutan sampel yang mengandung bahan terlarut dapat mengganggu
jalannya analisis, schingga sangat sulit untuk membuat larutan standar yang
identik dengan larutan cuplikan. Olech katena itu untuk mengatasi gangguan matrik
yang ditimbulkan oleh larutan sampel debu proses pengukuran sampel
menggunakan metode adisi standar karena metode ini memiliki tingkat ketelitian
dan dapat mengeliminasi interferensi dalam analisis karena tiap sampel yang
diukur terdapat sampel dan larutan standar yang tercampur secara homogen. Dari
data absorbansi yang diperolech dapat dibuat grafik adisi standar dengan

menghubungkan konsentrasi yang ditambahkan versus absorbansi.

Dengan menggunakan bantuan Software Microsoft Excel 2003 data
absorbansi yang kita peroleh dari pengukuran tiap-tiap sampel kita dapat menarik

suatu peramaan:
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Dimana:
b = slope (lereng garis)
a = intersep (titik potong garis dengan sumbu y)
y = absorbansi
x = konsentrasi yang ditambahkan

Dengan menghitung nilai x pada y = 0 maka konsentrasi standar adisi dapat
diperoleh dengan persamaan:

a

CGA = - ——  eeeciiniitinineeneeeiiieiaranaaes 2)
b

Dimana Csa merupakan konsentrasi dari cuplikan, untuk menghitung konsentrasi

sampel maka:

Vﬂask
CS=-C AKX ———  eevreeeeeeerrie e aee e 3)
Vunk

Dimana Viaa adlah volume larutan yang dianalisis dan Vi adalah volume

sampel yang dianalisis.

Persamaan regresi adisi standar logam timbal untuk tiap-tiap destruktor disajikan

dalam Tabel 6.

Tabel 6. Persamaan regresi adisi standar logam Pb dalam tiap-tiap destruktor

No Logam dengan destruktor Persamaan regresi
1 Pb dengan destrutor HCI 37 % y =0,0077x + 0,0026
2 Pb dengan destrutor HNO3 65 % y = 0,0083x + 0,00002

Pb dengan destruktor aquaregia (3:1) y = 0,0077x + 0,0027
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Keterangan dari persamaan tersebut ; y adalah absorbansi, b adalah slope,
x adalah konsentrasi larutan standar timbal dan a adalah intersep (lihat lampiran 8,

9, 10).

Dengan menggunakan persamaan tersebut dapat diketahui kandungan
logam Pb dalam sampel debu di Jalan Kaliurang Km 5 tepatnya di perempatan
lampu merah MM UGM Jogjakarta., schingga setelah kita mengetahui konsentrasi
sampel pada tiap-tiap destruktor kita dapat membandingkan setiap logam pada

setiap destruktor.

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan didapat absorbansi sampel
maupun konsentrasi sesungguhnya timbal dalam sampel, untuk data selengkapnya

disajikan dalam Tabel 7 .

Tabel 7. Konsentrasi timbal dalam sampel debu pada tiap-tiap destruktor di
jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu merah MM

UGM Jogjakarta.
No Sampel dengan Destruktor Kadar (mg/L)
HC137 % 0,38
2 HNO; 65 % 0,00267
Aquaregia 0,39

Perhitungan penentuan kadar timbal pada tiap-tiap destruktor

selengkapnya disajikan dalam lampiran 11, 12, 13.

Perbandingan konsentrasi logam Pb pada tiap-tiap destruktor disajikan

pada gambar 13.
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Perbandingan Konsentrasi Logam Pb

0,4 /w ;
® 03 - i
@ \ M Asam Klorida 37%
g 0,21 = ® Asam Nitrat 65%
5 - / 7 ' O Aquaregia
s b ;
Ol/ ‘

—

Asam Klorida 37% Asam Nitrat 6 Aquaregia

Destruktor

Gambar 13. Perbandingan konsentrasi logam Pb pada sampel dalam
setiap destruktor

Konsentrasi logam timbal dalam debu hasil penelitian merupakan logam
total yang terakumulasi maupun yang terkandung di debu dipengaruhi oleh udara
dari lokasi pengambilan sampel yaitu di Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di
perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta juga bisa dipengaruhi oleh
makanan yang tercemar oleh logam. Secara umum konsentrasi timbal pada debu
di Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM
Jogjakarta berkisar antara 0,00267sampai 0,39 mg/L. Pada konsentrasi logam Pb |
pada debu dengan destruktor HC1 37 % = 0,38 mg/L dan Aquaregia = 0,39 mg/L
konsentrasinya lebih besar dibanding konsentrasi logam Pb pada debu dengan
destruktor HNO;3 65 % = 0,00267 mg/L karena pada destructor HC1 37 % dan
Aquaregia terdapat atom Cl bebas yang dapat menyerap sumber radiasi schingg»

absorbansinya besar dan konsentrasinya juga bertambah besar.
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Jumlah kadar yang diperoleh dihasilkan dari logam yang berasal dari asap
kendaraan bermotor maupun mobil-mobil yang melintas dikawasan tersebut,
disamping itu juga debu-debu yang beterbangan di daerah tersebut. Kawasan di
Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM adalah
kawasan yang sangat padat dengan kendaraan bermotor. Asap pada knalpot
kendaraan bermotor telah dilepaskan Pb di udara hal ini berlangsung terus
menerus sepanjang hari, sehingga kandungan Pb diudara naik secara sangat
mencolok sekali. Sehingga polusi udara dikawasan Jalan Malioboro sudah sangat
terasa.

Jumlah timbal di udara mengalami peningkatan bisa berasal dari asap yang
keluar cerobong pabrik sampai knalpot kendaraan telah melepaskan timbal ke
udara. Bahan aditif yang biasa dimasukkan ke dalam bahan bakar kendaraan
bermotor umumnya terdiri 62% tetraetil-Pb ((C,Hs)s-Pb), 18% etilen diklorida
(CH4Cly) ,18% etilen dibromida (C,H4Br;) dan 2% campuran tambahan dari
bahan lain. Jumlah senyawa timbal yang lebih besar dan tidak terbakar dalam
peristiwa pembakaran pada mesin menyebabkan jumlah timbal yang dibuang ke

udara semakin besar.

Logam timbal bersifat racun yang semakin lama kandungannya semakin
banyak dan menumpuk. Keracunan yang timbul oleh persenyawaan logam timbal
dapat terjadi karena masuknya persenyawaan tersebut kedalam tubuh. Proses
masuknya persenyawaan logam tersebut kedalam tubuh dapat melalui beberapa
jalur, yaitu melalui makanan, minuman, udara dan perembesan atau penetrasi pada

selaput atau lapisan kulit. Keracunan yang disebabkan oleh logam timbal di dalam
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tubuh mempengaruhi banyak jaringan dan organ tubuh. Organ-organ tubuh yang
banyak menjadi sasaran dari peristiwa keracunan logam timbal adalah sistem

syaraf, sistem ginjal, sistem reproduksi dan organ jantung.

Sumber-sumber yang menyebabkan Pb dapat masuk di udara yaitu berasal
dari buangan gas kendaraan bermotor. Emisi tersebut merupakan hasil samping
dari pembakaran yang terjadi dalam mesin-mesin kendaraan. Keracunan yang
ditimbulkan oleh persenyawaan logam Pb dapat terjadi karena masuknya
persenyawaan logam tersebut ke dalam tubuh. Sebagian besar dari Pb yang
terhirup pada saat bernafas akan masuk ke dalam pembuluh darah paru-paru.
Kadar timbal yang tinggi di udara dapat mengganggu pembentukan sel darah
merah, yang akhirnya dapat menyebabkan gangguan kesehatan seperti anemia,

kerusakan ginjal, epilepsi dan halusinasi.

Melihat hasil penelitian yang telah dilakukan tentang kandungan Pb pada
debu di Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM
Jogjakarta, membuktikan bahwa tingkat pencemaran udara dikawasan tersebut
sangat tinggi, ini diakibatkan karena keberadaan arus lalu lintas, padatnya
kendaraan, suhu yang terlalu panas ataupun aktifitas lingkungan dalam
kesehariannya. Jumlah populasi kendaraan yang semakin lama meningkat
menyebabkan tingkat pencemaran di Jalan Kaliurang Km 4,5 tepatnya di
perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta akan semakin besar, sehingga
untuk melindungi agar tidak terpapar oleh logam-logam berat baik yang berasal

dari udara maupun debu-debu yang melayang dikawasan tersebut maka hendaklah
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menggunakan sleyer (masker), jaket ataupun tutup kepala (topi) untuk

meminimalkan cemaran logam-logam berat yang akan mengenai tubuh kita.
5.5 Pengaruh jenis sampel debu terhadap kadar Pb

Adapun data yang didapat dari penelitian, kadar Pb pada jenis sampel yang

menggunakan desruktor berbeda dapat dilihan pada Tabel 8.

Tabel 8. Hasil uji kadar Pb dalam sampel debu pada tiap-tiap destruktor

Jenis sampel Kadgr Pb
(mg/L)
Sampel debu dengan destruktor HCI 37 % 0,38
Sampel debu dengan destruktor HNO3 65 % 0,00267
Sampel debu dengan destruktor aquaregia 0,39

a. Untuk logam Pb menggunakan destruktor HC1 37 %

Dari data diatas kemudian dianalisis untuk mengetahui ada tidaknya
pengaruh yang signifikan (bermakna) antara jenis sampel terhadap kadar Pb.

Analisis dilakukan dengan uji regresi..
Hipotesis :

Ho = jenis sampel tidak berpengaruh terhadap kadar Pb
H; = jenis sampel berpengaruh terhadap kadar Pb
Tingkat signifikansi (a) =5 %
Jika probabilitas > a, maka Hy diterima
Jika probabilitas < a, maka H, ditolak

Hasil :

Dari hasil pengujian (lampiran 5) didapat hasil:
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Probabilitas > a, maka maka Hy diterima

0,186 > 0,05, maka maka Hj diterima, ini berarti tidak terdapat
pengaruh yang signifikan antara jenis sampel terhadap kadar Pb.

b. Untuk logam Pb menggunakan destruktor HNO; 65 %

Dari data diatas kemudian dianalisis untuk mengetahui ada tidaknya
pengaruh yang signifikan (bermakna) antara jenis sampel terhadap kadar Pb.

Analisis dilakukan dengan uji regresi.
Hipotesis :

H, = jenis sampel tidak berpengaruh terhadap kadar Pb
H; = jenis sampel berpengaruh terhadap kadar Pb
Tingkat signifikansi (a) =5 %
Jika probabilitas > a, maka Hy diterima
Jika probabilitas < a, maka Hy ditolak

Hasil :

Dari hasil pengujian (lampiran 6) didapat hasil:
Probabilitas > a, maka maka Hj diterima

0,933 > 0,05, maka maka Hy diterima, ini berarti tidak terdapat
pengaruh yang signifikan antara jenis sampel terhadap kadar Pb.

c. Untuk logam Pb menggunakan destruktor Aquaregia 65 %

Dari data diatas kemudian dianalisis untuk mengetahui ada tidaknya
pengaruh yang signifikan (bermakna) antara jenis sampel terhadap kadar Pb.

Analisis dilakukan dengan regresi.
Hipotesis :

Hy = jenis sampel tidak berpengaruh terhadap kadar Pb
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H; = jenis sampel berpengaruh terhadap kadar Pb
Tingkat signifikansi (a) =5 %
Jika probabilitas > o, maka Hy diterima
Jika probabilitas < o, maka Hy ditolak
Hasil :

Dari hasil pengujian (lampiran 7) didapat hasil:
Probabilitas > a, maka maka Hg diterima

0,048 < 0,05, maka maka H; ditolak, ini berarti terdapat
pengaruh yang signifikan antara jenis sampel terhadap kadar Pb.

Maka kadar logam Pb pada tiap-tiap destruktor dalam sampel debu
berbeda, dikarenakan kemungkinan dipengaruhi oleh jenis sampel, pada saat

penambahan pelarut, dan cara pengolahan sampel debu dalam udara tersebut.



BAB VI
KESIMPULAN DAN SARAN

6.1 Kesimpulan

1.

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan penetapan kadar total logam
timbal dalam sampel debu yang diambil di Jalan Kaliurang Km 4,5
tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM Jogjakarta secara
Spektrofotometri  Serapan  Atom (SSA) disimpulkan sampel 1
mengguﬁakan destruktor HC1 37 % mengandung 0,38 mg/L timbal,
sampel 2 menggunakan destruktor HNO; 65 % mengandung 0,00267
mg/L timbal, sampel 3 menggunakan destruktor Aquaregia mengandung
0,39 mg/L timbal.

Diantara tiga destruktor yaitu HCI 37 %, HNO; 65 % dan Aquaregia yang
paling baik atau yang teliti yaitu destruktor HNO; 65% karena

tnirng absolut lebih besar dari pada tiper Yaitu thitung > teabel 3 9,5490 > 5,841.

6.2 Saran

Saran yang dapat diberikan dari hasil penelitian ini sebagai berikut:

Dari penetapan kadar logam total dalam debu yang diambil di Jalan
Kaliurang Km 4,5 tepatnya di perempatan lampu merah MM UGM
Jogjakarta secara SSA diperoleh kadar Pb yang besar sehingga dapat
dianalisis komponen lain seperti tanaman, tanah, air atau rambut untuk

mengetahui apa yang mempengaruhi hasil tersebut.
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LAMPIRAN




Lampiran 1
1. Pembuatan larutan induk Pb**

Dibuat dari 1 gram Pb(NO3); dalam 100 mL Aquadest

Pb(NOs), + Pb** + 2NOj
Gram Pb(NO3)2
Mol Pb(NO3), =
BM Pb(NOs),
I gram
331,2 gram/mol
= 0,00319 mol

Mol Pb(NOs); = Mol Pb**
Gram Pb% = Mol Pb(NO3); x BM Pb**
= 0,00319 mol x 207,2 gram/mol
= (0,6256 gram
= 0,6256 gram dalam 100 mL
= 625.6 mgram /0,1 L
Jadi [Pb*"] = 6256 mgram/L

9. Pembuatan larutan standar Pb2+dengan variasi konsentrasi : 0,0; 2,0; 4,0;

6,0; 8,0 ppm
Vi.M;=V.. M,
a. Konsentrasi 0 ppm dalam labu ukur 10 mL
Vi.M; =V M,
V. 6256 = 0.10

V,=0mL=0puL




b. Konsentrasi 2 ppm dalam labu ukur 10 mL
V1. M1 = Vz. M2

V16256 = 2.10

Vi =2.10
6256
Vi =0,003196 mL = 3,1969 pL =3,2 uL.

Mikropipet yang digunakan pada setiap pengambilan larutan untuk
pembuatan larutan standar Pb®" berukuran 5-50 pL, volume sebesar 3,2 pL
tidak dapat diambil dengan alat mikropipet tersebut. Sehingga untuk
konsentrasi 2 ppm dibuat dari larutan standar 6 ppm dalam 10 mL larutan

dengan perincian perhitungan seperti dibawah ini:

Vl.Ml =V2. M2
V,.6 =2.10
Vi =2.10
6
Vi =3,3mL

3,3 mL larutan standar 6 ppm (dalam 10 mL larutan) tersebut dimasukan
kedalam labu ukur 10 mL diencerkan sampai tanda batas sehingga
konsentrasinya menjadi 2 ppm.
c. Konsentrasi 4 ppm dalam labu ukur 10 mL
Vi.M; =V M,

V1..6256 = 4.10
Vi = 4.10
6256
Vi =0,0006393 mL = 6,4 pL

6,4 uL diencerkan dengan aquadest hingga 10 mL




d. Konsentrasi 6 ppm dalam labu ukur 10 mL
Vi. M, =V, M,

V16256 = 6.10

V.. =6.10
6256
Vi =0,00959 mL = 9,59 uL

9,59 uL diencerkan dengan aquadest hingga 25 mL
e. Konsentrasi 8 ppm dalam labu ukur 10 mL
Vi. M =V, M,
V6256 = 8.10

8.10

il

Vi

6256
V1=0,01278 mL = 12,787 pLL

12,787 uL diencerkan dengan aquadest hingga 25 mL



Lampiran 2

Tabel 9. Pemilihan Panjang Gelombang Emisi Lampu

Panjang Gelombang (nm) Energi
210 42
220 63
230 31
240 51
250 36
260 45
270 39
280 64
290 40




Lampiran 3

Tabel 10. Pemilihan kecepatan laju alir-asetilen (L/menit)

Konsentrasi Absorbansi Laju Alir-Asetilen (L/menit)
(ppm) 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0
5 0.027 | 0.029 | 0.030 | 0.031 | 0.030 | 0.029 | 0.029 | 0.027
Tabel 11. Pemilhan kecepatan laju alir-udara (I./menit)
Konsentrasi Absorbansi Laju Alir-Udara (L/menit)
(ppm) 7.0 80 [ 90 [ 100 | 11.0 | 120 | 13.0
5 0.029 | 0.029 | 0.030 | 0.031 | 0,030 | 0,029 | 0.028




Lampiran 4.

Tabel 12. Pemilihan tinggi pembakar (mm)

Konsentrasi Absorbansi Tinggi Pembakar (mm)
(ppm) 1.0 3.0 5.0 7.0 9.0 10.0
5 0.020 0.026 0.029 0.028 0.024 0.022




Lampiran 5

Regression : Larutan standar Pb dengan destruktor asam klorida 37 %

Descriptive Statistics

Mean Std. Deviation N
X 4.00 3.162 5
Y 033220 0242556 5
Correlations
X Y
Pearson Correlation X 1.000 .998
Y .998 1.000
Sig. (1-tailed) X . .000
Y .000 ;
N X 5 5
Y 5 5
Varlables Entered/Removed °
Variables Variables
Model _LEntered Removed __Method
1 Y@ Enter
a. All requested variables entered.
b. Dependent Variable: X
Model Summary
Adjusted Std. Error of
Model R R Square R Square the Estimate
1 9982 .996 .995 .230
a. Predictors: (Constant), Y
ANOVA b
Sum of
Mode! _ Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression 39.841 1 39.841 750.708 000
Residual 159 3 .053
Total 40.000 4
a. Predictors: (Constant), Y
b. Dependent Variable: X
Coefficlents®
Unstandardized Standardized
Coefficients Coefficients 95% Confidence Interval for B
Model B Std. Error Beta t Sig. Lower Bound | Upper Bound
1 (Constant) -.322 .188 -1.711 186 -.922 277
Y 130.114 4.749 .998 27.399 .000 115.001 145.227

a. Dependent Variable: X




Lampiran 6

Regression : Larutan standar Pb dengan destruktor asam nitrat 65 %

Descriptive Statistics
Mean Std. Deviation N
X 4.00 3.162 5
Y2 .033400 0264586 5
Correlations
X Y2
Pearson Correlation X 1.000 897
Y2 997 1.000
Sig. (1-tailed) X A .000
Y2 .000 .
N X 5 5
Y2 5 5
Variables Entered/Removed P
Variables Variables
Model Entered Removed Method
1 Y28 Enter
a. All requested variables entered.
b. Dependent Varlable: X
Model Summary
Adjusted Std. Error of
Model R R Square R Square the Estimate
1 .9972 .995 .993 .264
a. Predictors: (Constant), Y2
ANOVA ®
Sum of
Model Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression 39.791 1 39.791 570.072 .000°
Residual .209 3 .070
Total 40.000 4
a. Predictors: (Constant), Y2
b. Dependent Variable: X
Coefficients®
Unstandardized Standardized
Coefficients Coefficients 95% Confidence Interval for B
Model B Std. Error Beta t Sig. Lower Bound Upper Bound
1 (Constant) 019 204 091 933 -.832 .669
Y2 119.205 4.993 997 23.876 .000 103.318 135.094

a. Dependent Variable: X




Lampiran 7

Regression : Larutan standar Pb dengan destruktor aquaregia (3:1)

Descriptive Statistics
Mean Std. Deviation N
X 4.00 3.162 5
Y3 .033540 0243968 5
Correlations
X Y3
Pearson Correlation X 1.000 .999
Y3 .999 1.000
Sig. (1-tailed) X . .000
Y3 .000 .
N X ) 5
Y3 5 5
Variables Entered/Removed °
Variables Variables
Model Entered Removed Method
1 Y32 Enter
a. All requested variables entered.
b. Dependent Variable: X
Model Summary P
Adjusted Std. Error of
Model R R Square R Square the Estimate
1 9992 999 .998 130
a. Predictors: (Constant), Y3
b. Dependent Variable: X
ANOVAD
Sum of
Model Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression 39.949 1 39.949 2371.440 .000°
Residual .051 3 017
Total 40.000 4
a. Predictors: (Constant), Y3
b. Dependent Variable: X
Coefficients®
Unstandardized Standardized
Coefficients Coefficients 95% Confidence Interval for B
Model B Std. Error Beta t Sig. Lower Bound | Upper Bound
1 (Constant) -.345 .106 -3.238 .048 -.683 -.006
Y3 129.538 2,660 999 48.697 .000 121.072 138.003

a. Dependent Variable: X




Lampiran 8

Perhitungan standar deviasi. Limit deteksi, sensitivitas, ketepatan dan
ketelitian logam timbal dalm debu dengan menggunakan destruktor asam

klorida 37 %

Konsentrasi Absorbansi Rata-rata
standar dalam absorbansi
sampel (ppm) 11 I

La 0,0017 | 0,0017 0,0013 0,0016
La +Pb2 ppm 0,0186 | 0,0185 0,0181 0,0184
La +Pb4 ppm 0,0331 | 0,0339 0,0333 0,0334
La +Pb 6 ppm 0,0508 | 0,0508 0,0504 0,0507
La + Pb 8 ppm 0,0629 | 0,0627 0,0604 0,0620

Tabel 13. Data penentuan unjuk kerja analitik pada metode analisis Pb

Intersep = 0,0026
Slope = 0,0077

r=0,996

dalam debu dengan destructor HC137 %

No | x| » Vi X, v v | =3 | 5=’
1 0 | 0,0016 | 0,0026 0 0,00000256 0 0,000001 16
2 2 | 0,0184 | 0,018 4 0,00033856 0,0368 | 0,00000016 4
3 4 |0,0334 | 0,0334 16 0,00111556 0,1336 0 0
4 6 | 0,0507 | 0,0488 36 0,00257049 0,3042 | 0,00000361 4
5 8 | 0,0620 | 0,0642 64 0,003844 0,496 | 0,00000484 16
¥ | 20 | 0,1661 0,167 120 0,0078117 0,9706 | 0,00000961 40




Persamaan regresi linear: y =bx + a
=0,0077x + 0,0026
1.  Perhitungan standar deviasi
Absorbansi blanko teoritis: y, = a = 0,0026

Standar deviasi blanko teoritis:

> =¥ )2
S)/ _ Z
x n-2
Dimana: y = absorbansi terukur
§ = absorbansi berdasarkan kurva kalibrasi pada konsentrasi tersebut

n = banyaknya pengukuran

> (0,00000961)

A s

=1,79 x 102

2. Perhitungan limit deteksi
Absorbansi limit deteksi =y = yp + 3 S%

=0,0026 + 3(0,0017898)

=17.97 x 10° ppm

120
5(40)

=1,79 x 10>

=1,79 x 102 x 0,774596




=1,39 %107
3. Perhitungan sensitivitas

Slope (b) = 0,0077

Z(yi —j)i)2
n-2

Standar deviasi slope: S, =
’Z (xi -X ) 2
[0.30000961
5-2

N

_ 0,0017898
6,325

=2,83 x 10
Sensitivitas=b + S,
=0,0077 £ 2,83 x 10™* unit absorbansi per ppm
4.  Perhitungan ketepatan dan ketelitian
a. Ketepatan

Jny —aZy, -b) X3,
Se= i i i

n-2

g = \/ 0,00787117 - (0,0026 x 0,1661) — (0,0077 x 0,9706)
.=
5-2

_ J 0,00787117 - 0,00043186 — 0,00747
3

=0,07035

.. tingkat kesalahan = 0,07035 atau 7,035 %




Sehingga ketepatannya yaitu 92,965 % atau 0, 93 %

b. Ketelitian

L
[

i n

0,07035 _ 0,07035

Sy = - o =0,011123
12029 ’
5
t hitung = i
hitung Sb
_ 0,0077-0
0,011123
=0,69

Dari tingkat signifikansi 1 % maka nilai tabel (3 : 0,005) = 5,841. Jadi thitung <
twbel ; 0,6923 < 5,841, aka alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

tersebut kurang teliti.




Lampiran 9

Perhitungan standar deviasi. Limit deteksi, sensitivitas, ketepatan dan
ketelitian logam timbal dengan menggunakan destruktor asam nitrat 65 %

stlsf:::::'n(;:’ll::n Absorbansi Rata-rata
sampel (ppm) I i i absorbansi
La 0,0016 | 0,0014 | 0,0020 0,0016
Ly+Pb2ppm | 00151 |0,0148 | 0,0155 0,0152
Ls+Pb4appm | 0,0341 | 0,0340 | 0,0330 0,0337
Ls+Pb6ppm | 0,0478 | 0,0474 | 0,0480 0,0477
Ly +Pb8ppm | 0,0690 | 0,0689 | 0,0686 0,0688

Tabel 14. Data penentuan unjuk kerja analitik pada metode analisis Pb
dalam debu dengan destructor HNO; 65 %

Intersep = 0,00002
Slope =0,0083

r=0,9948

No | x, | x,;’ v’ v | 0= | (-3
1 0 | 0,0016 | 0,00002 0 0,0000000004 0,00000249 16
2 2 [0,0152 | 0,01662 4 0,000276224 | 0,0304 | 0,00000202 4
3 4 10,0337 | 0,03322 16 0,001103568 | 0,1348 | 0,00000023 0
4 6 | 0,0477 | 0,04982 | 36 0,002482032 | 0,2862 | 0,00000449 4
5 8 | 0,0688 | 0,06642 | 64 0,004411616 | 0,5504 | 0,00000566 16
X | 20 { 0,0016 | 0,1661 120 0,00827344 1,0018 | 0,00001489 40




Persamaan regresi linear: y =bx +a

=(,0083x + 0,00002

1. Perhitungan standar deviasi
Absorbansi blanko teoritis: yp=2a = 0,00002

Standar deviasi blanko teoritis:

Z(yi _5'1')2

Sy/ N
x n—-2

Dimana: y,= absorbansi terukur

$,= absorbansi berdasarkan kurva kalibrasi pada konsentrasi tersebut

n = banyaknya pengukuran

sy/ _ > (0,00001489)
x 5-2

=223 x 107
2. Perhitungan limit deteksi
Absorbansi limit deteksi =y = yb + 3 S%
— 0,00002 + 3(0,0022278)

=6,70 x 10” ppm

223 %107 |2
5(40)

=223 x 10°x 0,774596




=1,73 x 107

3. Perhitungan sensitivitas

’Z(yi _.91 )2

Standar deviasi slope: Sp= n-2
/Z('xi -%)’
f0,00001489

= 5-2

T

_ 0,002278
6,325

Slope (b) = 0,0083

=352 x10*

Sensitivitas=b £ Sy

=0,0083 + 3,52 x 10” unit absorbansi per ppm
4. Perhitungan ketepatan dan ketelitian

a. Ketepatan

\[Zy, —aZy, be 2

o _ \F),00827344 — (0,00002 x 0,167) — (0,0083 x 1,0018)
¢ 5-2

_ \[ 0,00827344 —0,00000334 — 0,00831494
3

=0,005498

.. tingkat kesalahan = 0,005498 atau 0,5498 %




Sehingga ketepatannya yaitu 99,4502 % atau 0,99 %

a. Ketelitian

g = 22
hitung Sh
sz Se >
Qx)
i n
5 = 0,0054982 = 0,(6)03524598  0,0008692
120 (20) )
t hitune = b-A
hitung S,,
_ 0,0083-0
0,0008692
=9,5490

Dari tingkat signifikansi 1 % maka nilai tebel (3 : 0,005) = 5,841. Jadi thiung <
tabel 39,5490 > 5,841, maka alat Spektrofotometer Serapan Atom (8SA)

teliti.




Lampiran 10

Perhitungan standar devi
ketelitian logam timbal

Aquaregia (3:1)

asi. Limit deteksi, sensitivitas, ketepatan dan
dalm debu dengan menggunakan destruktor

Rata-rata

standar dalam
I I I absorbansi

sampel (ppm)

Lc¢ 0,0027 | 0,0021 0,0020 0,0023
Lc+Pb2 ppm 0,0198 | 0,0192 0,0191 0,0152
Lc+Pb 4 ppm 0,0331 | 0,0321 0,0323 0,0325
Lc +Pb 6 ppm 0,0491 | 0,0486 0,0486 0,0488
Lc + Pb 8 ppm 0,0634 | 0,0645 0,0663 0,0647

Tabel 15. Data penentuan unjuk kerja analitik pada metode analisis Pb
dalam debu dengan destruktor Aquaregia

Intersep = 0,0027

Slope = 0,0077

r=0,9987

Nolx | 5| % x| 0w | G-
1 0 |0,0023 | 0,0027 0 0,00000529 0 0,00000016 16
2 2 10,0152 | 0,0181 4 0,00037636 0,0388 | 0,00000169 4
3 4 |0,0325 | 0,0335 16 0,00105625 0,13 0,000001 0
4 6 | 0,0488 | 0,0489 36 0,00238144 0,2928 | 0,00000001 4
5 8 | 0,0647 | 0,0643 64 0,00418609 0,5176 0,00000016 16
Y |20 [0,0023 | 0,1675 120 0,00800543 0,9792 | 0,00000302 40




Persamaan regresi linear: y =bx +a
= (,0077x + 0,0027
1. Perhitungan standar deviasi
Absorbansi blanko teoritis: y, = a =0,0027

Standar deviasi blanko teoritis:

Z(yi _j)i)z
Sy/ _ i
% - n—2

Dimana: y = absorbansi terukur
9 = absorbansi berdasarkan kurva kalibrasi pada konsentrasi tersebut

n = banyaknya pengukuran

Sy/ \/ Z(o 00000302)

=1,00 x 10

2. Perhitungan limit deteksi
Absorbansi limit deteksi =y = yy + 3%/

= 0,0027 + 3(0,001003327)

=5,71 x 10~ ppm

=1,00 x 10> x 0,774596



=7,77 x 10
3. Perhitungan sensitivitas
Slope (b) = 0,0077

Z(yi_j’i)z
n—2

Standar deviasi slope: Sp=
,Z (x; —% )?
[0.00000302
e 5-2

- Ja

_ 0,001003327
6,325

=1,59 x 10
Sensitivitas=b + Sy
=0,0077 + 1,59 x 10 unit absorbansi per ppm
4. Perhitungan ketepatan dan ketelitian
a. Ketepatan

\/ZJ’,Z _azyi _bzxiyi
S, = 1/ ] ]

n-2

S \/ 0,00800543 — (0,0027 x 0,1677) — (0,0077 x 0,9792)
¢ 5-2

_ \/ 0,008200543 —0,000452794 - 0,00753984
3

=0,070988

.. tingkat kesalahan = 0,070988 atau 7,098845 %




Sehingga ketepatannya yaitu 92,901155 % atau 0,93 %

b. Ketelitian

b-p
Sb

{ hitung =

S

Qox)’
inz -

i n

Sb=

0,070988 _ 0,070988

2 6,325
120(25ﬁ

Sp = =0,01122

b-p
Sb

{ hitung =

_ 0,0077-0
0,01122
=(),68627
Dari tingkat signifikansi 1 % maka nilai tiabe (3 : 0,005) = 5,841. Jadi thiwung <

tabet 5 0,68627 < 5,841, maka alat Spektrofotometer Serapan Atom (SSA)

kurang teliti.




Lampiran 11

1.  Perhitungan kadar Pb dalam sampel debu menggunakan destruktor asam
klorida 37 %pada panjang gelombang 283,3 nm, kecepatan laju alir-asetilen
2 Liter/menit, kecepatan laju alir-udara 10 Liter/menit dan tinggi pembakar

5 nm.

No Konsentrasi Absorbansi

standar dalam
sampel (ppm)

1 La 0,0016

2 La +Pb2ppm 0,0184

3 La +Pb 4 ppm 0,0334

4 La + Pb 6 ppm 0,0507

5 La+ Pb 8 ppm 0,0620

~.Dari data diatas diperoleh harga slope (b) dan intersep (a) dengan metode
regresi dengan persamaan:
y=bx+a; b=0,0077 ;a=0,0026 ; r=10,996

dari data diatas dapat dihitung konsentrasi larutan standar adisi (Csa) yaitu dengan

menggunakan persamaan:
a
Csa=-
b
_ 0,0026
© 70,0077

=-0,33766 ppm



Sehingga konsentrasi logam Pb dalam sampel debu:

Vﬂask
=.C L S,
Cs SAX
~ 10 mL
= "(' 0,33766) X——-g—rﬁT:—

0,38 mgram/L




Lampiran 12

1.  Perhitungan kadar Pb dalam sampel debu menggunakan destruktor asam
nitrat 65 % pada panjang gelombang 283,3 nm, kecepatan laju alir-asetilen 2
Liter/menit, kecepatan laju alir-udara 10 Liter/menit dan tinggi pembakar 5

nm.

No Konsentrasi Absorbansi

standar dalam
sampel (ppm)

1 | 0,0016

v Lg + Pb 2 ppm 0,0152

3 Lg +Pb 4 ppm 0,0337

4 Lg + Pb 6 ppm 0,0477

5 Lg + Pb 8 ppm 0,0688

s Dari data diatas diperoleh harga slope (b) dan intersep (a) dengan metode
regresi dengan persamaan:
y=bx+a; b=0,0083 ;a=0,00002 ; r=0,9948

dari data diatas dapat dihitung konsentrasi larutan standar adisi (Csa) yaitu dengan

menggunakan persamaan:
a
Csa=-
b
__ _0,00002
0,0083

- 0,002409 ppm




Sehingga konsentrasi logam Pb dalam sampel debu:

— Vﬂask

Cs - CSA X Vunk
_ 10 mL
= '(‘0,002409) XW

=0.00267 mgram/L




Lampiran 13
1. Perhitungan kadar Pb  dalam sampel debu  menggunakan
destruktorAquaregia (3:1) pada panjang gelombang 283,3 nm, kecepatan

laju alir-asetilen 2 Liter/menit, kecepatan laju alir-udara 10 Liter/menit dan

tinggi pembakar 5 nm.
No Konsentrasi Absorbansi

standar dalam
sampel (ppm)

1 Lc 0,0023

2 Lc +Pb 2 ppm 0,0194

3 Lc+Pb 4 ppm 0,0325

4 Lc +Pb 6 ppm 0,0488

5 Lc +Pb 8 ppm 0,0647

- Dari data diatas diperoleh harga slope (b) dan intersep (a) dengan metode
regresi dengan persamaan:

y=bx+a; b=0,0077 ;a= 0,0027 ; r=0,9987
Dari data diatas dapat dihitung konsentrasi larutan standar adisi (Csa) yaitu

dengan menggunakan persamaan:
a
b

__0,0027
0,0077

=-0,35065 ppm

Csa=-




Sehingga konsentrasi logam Pb dalam sampel debu:

— Vﬂask
CS - CSA X _Vunk

~ 10 mL
= ‘(‘ 0,35065) XW

= 0,39 mgram/L




Lampiran 14

Tabel distribusi t
df 0,10 0,05 0,025 0,01 0,005
1 3,078 6,314 12,706 31,821 63,657
2 1,886 2.920 4,303 6,965 9,925
3 1,638 2,353 3,182 4,541 5,841
4 1,533 2,132 2,776 3,747 4,604
5 1,476 2,015 2,571 3,365 4,032
6 1,440 1,943 2,447 3,143 3,707
7 1,415 1,895 2,365 2,998 3,499
8 1,397 1,860 2,306 2,896 3,355
9 1,383 1,833 2,262 2,821 3,250
10 1,373 1,812 2,228 2,764 3,169
11 1,363 1,796 2,201 2,718 3,106
12 1,356 1,782 2,179 2,681 3,055
13 1,350 1,771 2,160 2,650 3,012
14 1,345 1,761 2,145 2,624 2,977
15 1,341 1,752 2,131 2,606 2,947
16 1,337 1,746 2,120 2,583 2,921
17 1,333 1,740 2,110 2,567 2,898
18 1,330 1,734 2,101 2,552 2,878
19 1,328 1,729 2,093 2,539 2,861
20 1,325 1,725 2,086 2,528 2,845
21 1,323 1,721 2,080 2,518 2,831
22 1,321 1,717 2,074 2,508 2,819
23 1,319 1,714 2,069 2,500 2,807
24 1,318 1,711 2,064 2,492 2,797
25 1,316 1,708 2,060 2,485 2,787
26 1,315 1,706 2,058 2,479 2,779
27 1,314 1,703 2,052 2,473 2,771
28 1,313 1,701 2,048 2,467 2,763
29 1,311 1,699 2,045 2,462 2,756
30 1,310 1,697 2,042 2,451 2,750
40 1,303 1,684 2,021 2,423 2,704
60 1,290 1,671 2,000 2,390 2,660
120 1,289 1,658 1,980 2,358 2,617
o 1,282 1,645 1,960 2,326 2,576




Lampiran 15

Standar baku mutu udara dan lamanya pengambilan sampel

No | Parameter Waktu Baku mutu
1 SOx 24 jam 0,10 ppm
2 NOx 24 jam 0,05 ppm
3 Debu 24 jam 0,26 mg/m’
4 H,S 30 menit 0,03 ppm
5 NH; 24 jam 2,00 ppm
6 Pb 24 jam 0,06 mg/m’

Lampiran 16

Standar baku mutu udara nasional menurut peraturan pemerintah pusat:

PP/RI/N0.41/1999
No Parameter Konsentrasi
1 Sulfur dioksida (SO») 900,0 pg/m’
2 | Karbon monoksida (CO) 30.000,0 pg/m’
3 | Nitrogen dioksida (NO,) 400,0 pg/m’
4 Parsial debu (TSP) 230,0 pg/m’
3 Timah hitam (Pb) 2,0 pg/m’




Lampiran 17

Standar baku mutu berdasarkan Occupational Exposure Limit For

Chemical Agents in Spain 2004

No|Susbtance Adopted Limits
VLA-ED VLA-EC
ppm | mg/m’ ppm m%/m
1 Carbon cl dust :
Anthracite 2
Bituninous 2
2 Chromium, metal, ad inorganic
compounds Cr (11) and Cr (111) 0.5
3 Copper ; Fume 0.2
dust and mist, as Cu 1
4 Metal dust, as Ta 5
5 Oxide dust, as Ta 5
6 Woods, except hard, dust 5
7 Oxide: Fume 5 10
Dust 5
VLA-ED : Daily Exposure Values
VLA-EC : Short Exposure Values
Lampiran 18
Standar baku mutu ambien menurut keputusan pemerintah DI'Y
SK. Gub. DIY. No. 214/KPTS/1991
No Parameter Konsentrasi
1 Sulfur dioksida (SO,) 0,3 ppm
2 Karbon monoksida (Co) 26,0 ppm
3 Nitrogen dioksida (NOs) 0,2 ppm
4 Oksidan photo kimia (Os) 0,08 ppm
5 Partikel tersuspensi 230,0 pg/m’
6 Timah hitam (Pb) 60,0 pg/m’
7 Hidrogen sulfide(H,S) 0,03 ppm
8 Ammonia (NHj3) 2,0 ppm
9 Hidrokarbon (HC) 0,24 ppm




Lampiran 19

Gambarl4. kertas fiber glass tanpa sampel debu




Lampiran 20

Gambar 15. Kertas filter fiber glass + sampel

Gambar 16. Proses pengamblian sampel debu di udara dengan
“High Volume Sampler HVS-500-10”.




Lampiran 21

Gambar 17. Generator

Gambar 18. Psikometer




Lampiran 22

Gambar 19. Anemometer

Gambar 20. Barometer




Lampiran 23

|

Gambar 21. Alat Spektrofotometer Serapan Atom



Lampiran 24
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Lampiran 26
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Gambar 25. Denah lokasi pengambilan sampel




\DWU«MDV HCl 37 a/o

Seq. No, 1 AS Log: Date: ©6/28/05
Sample ID: Calib Blank
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal ~ Time
Pb -0.0123 11:00:51
v <0.0126 11:00:64
-0.0127 11:00:57
e RS T
Mean: -0.0125
SD: 0.00021
%RSD:; 1.66
Seq. No, 2 AS Loc: Date: 6/28/056
Sample ID: Calib Blank
Elem SampleCong SthdCong Blank Corr Signal Time
Pb 0.0002 11:01:00
-0.0014 11:01:03
-0.0013 11:01:06
o ol . QL ANA N T
Mean: -0.0008
SD: 0.00090
%RSD: 113.13
Seq.No. 3 AS Loc: Date: 6/28/05
Sample ID: Sample001 .
Elem SampleConc StndCong Blank Cerr Signal Time
Pb mg/L mg/L 0.0017 11:01:17
mg/L mg/L 0.0017 11:01:18
_______ myL Ry _ e ———— 00013 Mnon:22
Mean 0.201mga. 0.201mg/L. 0.0016
SD mg/iL mg/L 0.00022
%RSD 14.08
Seq.No. 4 AS Log: Date: 6/28/05
Sample ID; Add 1
Elem SampleConc StndCone Blank Corr Signal Time
Pb 0.0217 11:01:45
. 0.0223 11:01:48
0.0208 11:01:54
Addttion number 1 applied. [2] X
Freany, oLCosllent 10000, . _SlopeQ@W0. . oo i
Mean: 0.0216
SD: 0.00083
%RSD: 3.20
Seq.No. 5 AS Loc: Date; 6/28/05
Sample ID; Add 2
Elem SampleConc StndConc Blank Cerr Signal Time
Pb 0.0331 11:01;59
0.0339 11:02:02
0.0333 11:02:04
Addition number 2 applied. [4]
Magny nCostlhnt 09508 Slpsioooss_
Mean; 0.0334
SD: 0.00040
%RSD; 1.20
Seq.No. § AS Loc: Date: 6/28/05
Sample ID; Add 3
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb 0.0508 11:02:14
0.0608 11.02:16




Pb 0.0604 11:02:13
Addition number 3 applled. [§)
_coralaton Coficlent: 0.987t _ _ _Slops:Q0083_ _ _
Mean: 0.0507
sD: 0.00024
%RSD; 048
Seq.No. 7 AS Log: Date: 6/28/06
Sample ID: Addd
Elem SampleCone StndCone Blank Corr Signal Time
Pb 0.0823 11:02:30
0.0827 11:02:33
0.0604 11:02:36
The calibration curve may not bs linear,
Addition number 4 applied. (8]
Correlation Cosfficlent 0.3884 Slope: 0.0073
_[PolSample Concentration | 0.200mgt
Mean: 0.0620
SD: 0.00140
%RSD: 226
Seq.No. 8 AS Loc: Date: 6/28/06
Sample ID: Add 1
Elem SampleCong SthdCone Blank Corr Signal Time
Pb 0.0218 11:03:10
0.0217 11:03:13
0.021¢ 11:03:18
Addition number 1 applled. [2) ™
Correlation Coefficient 0.9881 Siope: 0.0079
-EblSample Concentration  0.200mgt . . . o
Mean; 0.0217
SD: 0.00008
%RSD: 0.33
Seq.No, 8§ AS Loc: Date: 6/28/05
Sample ID: Add 1
Elem SampleConc StndConc Blank Corr €lgnal Time
o 0.0186 11:05:22
0.0186 11:06:26
0.0181 11:05:28
Addltion number 1 applied. [2]
Correlation Cosfficlent 0.9954 Slope: 0.0078
-(CPLSample Concertration oDV My’ FCER-SI TN JI MW g
Mean; 0.0184
sD: 0.00025
%RSD: 1.368




Dstvurtov Uno 65 7

Seq. No. 1 AS Loc: Date: 6/29/05
Sample ID: Callb Biank
Elem SampleConc StndConc Blank Cerr Signal Time
Pb 0.0012 14:34:22
0.0014 14:34:26
0.0013 14:34:28
egueRetrmed ___ o
Mean; 0.0013
SD: 0.00011
*%RSD: 8.17
Seq. No, 2 AS Logc: Date: 6/29/05
Sample ID: Callb Blank
Elem SampleCong StndCong Blank Corr Signaj Time
Pb -0,0000 14:34:31
-0.0002 14:34:34
-0.0000 14:34:36
maaweetmed. 7 f&ad A NA N T
Mean: -0.0001
SD: 0.00010
%RSD: 130.58
Seq. No, 3 AS Loc: Date: 6/29/05
Sample ID: Sample002
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb -0.0000 14:34:48
-0.0010 14:34:48
Meanm ~ — T T T T e ————— o S00007T 4341
Mean: -0.0008
SD: 0.00061
%RSD: 88.15
Seq. No. 4 AS Loc: Date: 6/28/05
Sample ID: Sample003
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb -0.0007 14:34.57
’ 0.0003 14:34:69
__________________ —— e 0Q012 143502
Mean: e -0,0006
SD: 0.00072
%RSD: 137.47
Seq. No, 5 AS Loc: Date: 6/29/05
Sample ID: Calib Blank
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time,
Pb 0.0004 14:35:18
0.0001 14:35:18
-0.0000 14:35:22
T L
Mean: 0.0002
SD: 0.00023
“%RSD: 147.91
Seq. No, ] AS Log: Date: 6/29/05
Sample ID: Sample004
Elem SampleCong StndConc Blank Corr Signal Time
Pb mg/L mg/L 0.0018 14:36:36
mg/L mg/l 0.0014 14:35:37
________ mat. ——— Mk 00020 143540
Mean; 0.203mgL 0.203mg/. 0.0018
sO: mgh. mg/L 0.00030




18.33

*%RSD:
Seq. No. 7 AS Log: Date: 6/29/06
Sample ID: Add 1
Elem SampleCong StndCone Blank Corr Signal Time
Pb 0.0161 14:36:62
0.0148 14:35.55
0.0166 14:36:67
Addition number 1 applled. [2)
_Correlation CosMclent 10000 _ Slope:0.00G8__
Mean: 0.0152
sD: 0.00037
%RSD: 2.44
Seq. No. 8 AS Loc: Date: 6/29/06
Sample ID: Add 2
Elem SampleConc StndCong Blank Coir Signal Time
Pb 0.0341 14:36:07
0.0340 14:36:10
0.0330 14:36:12
Additlon number 2 applied. [4]
_Correlation Coefficlent 09769 _ _ Slope:Q0078 . .
Mean: 0.0337
sSD: 0.06051
*%RSD: 1.82
Seq.No. 9 AS Loc: Date: 6/29/06
Sample ID: Add 3
Elem SampieCong¢ StndCong Biank Corr Signal Time
Pb 0.0478 14:36:22
0.0474 14:36:25
0.0480 14:36:28
Addltion number 3 applled. [8]
_Corslation Coefficlent 09848 Slopet00077
Mean: 0.0477
SD: 0.00032
*%RSD: 0.68
Seq. No. 10 AS Loc: Date: 6/29/06
Sample ID: Add 4 ‘
Elem SampleConc StndConge Blank Corr Signal Time
Pb 0.0690 14:36:38
0.0688 14:36:41
0.0686 14:36:43
The calibration curve may not be linear.
Addttion number 4 applied. [8)
Correlation Coefficlent 0.9326 Slope: 0.0081
_(PblSample Concentration  0203mgt . _
Mean: 0.0688
SD: 0.00022
%RSD: 0.3t



olryito v

Pguavesma (3:1) .

Date:  7/6/05

Seq. No. 1 AS Loc:
Sample ID: Calib Blank
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb -0.0008 10:11:28
-0.0011 10:11:30
-0.0010 10:11:33
_Auto-zero performed. e
Mean: -0.0010
sD: 0.00014
%RSD: 14.37
Seq. No. 2 AS Loc: Date: 7/6/05
Sample ID: Sample001
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb 0.0013 10:11:52
0.0015 10:11:55
0.0004 oS
Mean: 0.0011
SD: 0.00057
“%RSD: 52.40
Seq. No. 3 AS Loc: Date: 7/6/05
Sample ID: Calib Blank
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb -0.0006 10:12:10
-0.0003 10:12:12
-0.0001 10:12:15
Auto-zero performed. -4 B S
Mean: -0.0003
SD: 0.00026
%RSD: 78.00
Seq. No. 4 AS Loc: Date: 7/6/05
Sample ID: Sample002
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb mg/L mg/L 0.0027 10:12:33
mg/L mg/L 0.0021 10:12:35
N 1.1 , mg/L 0.0020 10:12:38
Mean: 0.293mg/L 0.293mg/L. 0.0023
SD: mg/L mg/L 0.00041
%RSD: 17.99
Seq. No. 5 AS Loc: Date: 7/6/05
Sample ID: Add 1
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb 0.0198 10:12:50
0.0192 10:12:53
0.0191 10:12:56
Addition number 1 applied. [2]
Correlation Coefficient: 1.0000 Slope: 0.0085 B - .
Mean: 0.0194
SD: 0.00039
%RSD: 2.02
Seq. No. 6 AS Loc: Date: 7/6/05
Sample ID: Add 2
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb 0.0331 10:13:05
0.0321 10:13:08
0.0323 10:13:10




Addition number 2 applied. (4]
Pb

Correlation Coefficient; 0,9867 Slope: 0.0078
Mean: o 0.0325
SD: 0.00052
%RSD: 1.59
Seq. No. 7 AS Loc: Date: 7/6/05
Sample ID: Add 3
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal  Time
Pb 0.0491 10:13:20
0.0486 10:13:23
0.0436 10:13:25
Addition number 3 applied. [6]
Correlation Coefficient: 0.9967 Slope: 0.0078 o . .
P =K : 6 0dEs
SD: 0.00032
%RSD: 0.65
Seq. No. 8 AS Loc: Date: 7/6/05
Sample ID: Add 4
Elem SampleConc StndConc Blank Corr Signal Time
Pb 0.0634 10:13:36
0.0645 10:13:39
0.0663 10:13:41
Addition number 4 applied. [8)
Correlation Coefficient: 0.9986 Slope: 0.0078
[Pb] Sample Concentration  0.293 mg/L. e
Mean: 0.0647
SD: 0.00144
2.23

%RSD:




