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PENGARUH VARIASI PENGAWETAN PADA SAMPEL
LIMBAH SIMULASI DALAM PENENTUAN LOGAM TIMBAL
(Pb) SECARA SPEKTROFOTOMETER SERAPAN ATOM

Bayu Setiadji
Program Studi DIII Analisis Kimia FMIPA Universitas Islam Indonesia

JI. Kaliurang Km 14,5 Yogyakarta
Email : bayusetiadjil 8@gmail.com

INTISARI

Telah dilakukan penelitian di Laboratorium FMIPA UIl Yogyakarta untuk
menentukan pengaruh variasi pengawetan dalam penentuan timbal pada sampel limbah
simulasi menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom (SSA). Tujuan dilakukannya
pengujian ini adalah untuk mengetahui pengaruh jenis pengawetan menggunakan
Asam Sulfat (H2SO4) yang diatur pH nya menjadi 1, 2, 3, 4 dan tanpa pengawet serta
menentukan nilai LOD dan LOQ dengan menggunakan Spektrofotometer Serapan
Atom. Larutan standar timbal dibuat dengan konsentrasi 0;0,2;0,5;1;3;5;7 mg/L
dan menghasilkan persamaan y = 0,0165x + 0,0003 dengan nilai koefisien determinasi
(R?) senilai 0,9997. Stabilitas penentuan kadar timbal dilakukan uji ANOVA dua arah
dengan nilai F hitung sebesar 2,1347 < F tabel sebesar 3,87 yang dapat disimpulkan
bahwa adanya interaksi jenis pengawetan terhadap lama penyimpanan selama beberapa
hari dengan tingkat signifikan sebesar 95% atau 0,05. Nilai LOD dan LOQ secara
berturut-turut pada kurva kalibrasi timbal (Pb) sebesar 0,1968 mg/L dan 0,6561 mg/L,
dan control chart atau bagan kendali setiap jenis pengawetan menghasilkan bahwa
pengujian kadar timbal dilakukan selama beberapa hari bisa dikatakan stabil.

Kata Kunci : Limbah Simulasi, Timbal (Pb), Spektrofotometer Serapan Atom.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Air merupakan unsur yang memiliki peran sangat penting dalam kehidupan
setiap makhluk hidup di muka bumi ini. Menurut Permenkes,(1990) air dibagi menjadi
5 jenis yaitu air minum,air bersih, air limbah, air permukaan atau air sungai dan air laut.
Setiap jenis air memiliki baku mutu nya tersendiri dan persyaratan tentang kandungan
zat-zat lain dalam air tersebut. Air limbah didefinisikan sebagai suatu bahan domestik
maupun non-domestik yang sudah tidak dapat dimanfaatkan lagi untuk kegiatan
tertentu (Effendi, 2003).

Air limbah yang dihasilkan dari kegiatan pengujian dengan menggunakan
bahan-bahan kimia yang cukup berbahaya karena mengandung beberapa komponen
berbahaya. Salah satu komponen tersebut adalah logam timbal (Pb) atau biasa dikenal
dengan nama timah hitam merupakan salah satu jenis logam lunak berwarna coklat
kehitaman dan mudah untuk dimurnikan. Logam Pb lebih tersebar luas dibanding
kebanyakan logam toksik lainnya dan memiliki sifat larut dalam air dan tingkat
kelarutannya rendah dengan beberapa anion (Darmono, 2001).

Logam timbal mudah melarut dalam asam nitrat yang kepekatannya 8M dan
asam lainnya seperti H>SOs dan H»0.. Asam digunakan sebagai katalis untuk
mempercepat terputusnya timbal dari senyawa organik yang ada didalam sampel.
Larutan yang digunakan dalam pengawetan kadar logam timbal pada sampel limbah
simulasi adalah campuran antara HNO3 p.a + H2SO4 p.a + H2O2 p.a (6:2:1) v/v, karena
pada campuran ini HNO;3 p.a dan H>O; p.a bertindak sebagai oksidator, sedangkan
H>SO4 p.a dan H>O» p.a bertindak sebagai katalis. Bila dibandingkan dengan variasi
lainnya (HNO3 p.a, HNO3 p.a (3:1) v/v, dan HNOs p.a + H2SO4p.a + H2O2p.a (6:2:1)
v/v, campuran diatas akan lebih efektif digunakan karena mempunyai komposisi

larutan pendestruksi yang berbeda. Penelitian tentang pengaruh variasi pengawetan



menggunakan berbagai jenis asam, diantaranya HNO3 p.a dan H2SO4. Kadar logam Pb
tertinggi berturut-turut berasal dari HNO3 p.a kemudian H>SO4 (Nuraini, 2011).

Analisis kandungan logam berat Timbal (Pb) terhadap sampel limbah simulasi
yaitu dengan menggunakan alat Spektrofotometer Serapan Atom. Umumnya analisis
logam menggunakan Spektrofotometer serapan atom adalah karena teknik persiapan
sampel yang lebih sederhana. Pengujian ini dilakukan untuk melihat pengaruh variasi
pengawetan pada sampel limbah secara spektrofotometer serapan atom, yaitu melihat
dari kestabilitasan dalam pengawetan (pH1, pH2, pH3, pH4 , dan tanpa pengawet)
dengan cara diuji selama 7 hari. Variasi sampel untuk mengetahui stabilitas logam
timbal (Pb) dalam sampel limbah simulasi. Stabilitas sampel adalah kemampuansuatu
sampel untuk mempertahankan kualitas kandungan dalam sampel dengan pengukuran
konsentrasi pada penyimpanan.
1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, rumusan masalah yang dapat

dianalisa yaitu:

1. Bagaimana pengaruh pengawetan terhadap penentuan homogenitas sampel?
2. Bagaimana pengaruh pengawetan terhadap stabilitas sampel?
3. Apakah terdapat perbedaan pengawetan variasi terhadap hasil pengujian?
13 Tujuan
Tujuan dari dilakukan penelitian ini adalah untuk:
1. Mengetahui pengaruh pengawetan sampel terhadap penentuan homogenitas
sampel.

2. Mengetahui pengaruh pengawetan (pH1, pH2, pH3, pH4 , tanpa pengawet yang
didinginkan dan tidak didinginkan) pada stabilitas sampel.
3. Mengetahui adanya perbedaan pengawetan variasi terhadap hasil pengujian.
14 Manfaat
Penelitian yang telah dilakukan ini diharapkan dapat bermanfaat untuk
pengembangan dalam penelitian pengujian stabilitas sampel air limbah dan dapat

mengetahui kadar timbal total menggunakan spektrofotometer serapan atom.



BAB 1I
DASAR TEORI

2.1 Air dan Pengawetan Sampel

Air merupakan suatu pelarut yang penting, yang memiliki kemampuan untuk
melarutkan banyak zat kimia, seperti garam-garam, gula, asam, beberapa jenis gasdan
banyak macam molekul organic sehingga air disebut sebagai pelarut universal. Air
berada dalam kesetimbangan dinamis antara fase cair dan padat di bawah tekanan dan
temperatur standar. Dalam bentuk ion, air dapat dideskripsikan sebagai sebagai ion
hydrogen (H") yang berasosiasi (berikatan) dengan sebuah ion hidroksida (OH).
(Hanafiah, 2012).

Pengawetan adalah memperlambat proses perubahan kimia dan biologis yang
tidak terelakan. Pengawetan sangat sukar karena hampir semua pengawet mengganggu
untuk beberapa pengujian dan penyimpanan sampel pada suhu rendah (4°C).
Pengawetan secara kimia dilakukan tergantung pada jenis parameter yang diawetkan.
Beberapa cara pengawetan adalah sebagai berikut: Sampel yang diperoleh dilakukan
pengukuran pH terlebih dahulu dan kemudian untuk langkah selanjutnya langsung
melakukan penambahan pengawetan pada sampel yang telah diukur pH nya. (BSN,
1991).

2.2 Timbal (Pb)

Timbal (Pb) merupakan salah satu jenis logam berat yang sering juga disebut
dengan istilah timbal hitam. Timbal (Pb) termasuk dalam kelompok logam berat
golongan IV A, mempunyai nomor atom 82 dengan berat atom 207,2, berbentuk pada
suhu kamar, dan bertitik lebur 327,4°C. Timbal (Pb) dapat menjadi salah satu bahan
pencemaran lingkungan karena sumber utama pencemaran timbal adalah dari emisi gas
buang kendaraan dan juga dapat dalam limbah cair industri yang pada prosesnya
menggunakan timbal.

Timbal (Pb) juga merupakan salah satu logam berat yang memiliki daya

toksitas yang tinggi, walaupun bersifat lunak dan lentur, timbal sangat rapuh dan



mengkerut pada pendinginan, sulit larut dalam air dingin, air panas dan air asam. Timbal
dapat larut dalam asam nitrit, asam asetat dan asam sulfat pekat. Sebagaisalah satu
logam berat, ternyata timbal merupakan unsur yang potensial menyebabkan
pencemaran lingkungan (Palar, 2004).

23 Penentuan Kadar Timbal (Pb)

Metode untuk menentukan kadar timbal yaitu Spektrofotometer Serapan Atom
(SSA). Spektrofotometer Serapan Atom merupakan salah satu instrumentasidibidang
analisis pengujian kimia yang digunakan untuk menganalisis kandungan logam total
pada suatu analit. Metode analisis menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom
adalah metode analisis kimia yang digunakan berdasarkan pengukuran sifat fisiksuatu
analit yang berubah sebab adanya interaksi materi berupa bentuk energi, contohnya
seperti energi radiasi energi kimia, energi listrik dan energi panas (Riyanto, 2017).

Kelebihan alat ini adalah sangat selektif dan dapat digunakan untuk mengukur
beberapa unsur. Prinsip umum pada pengukuran ini adalah mengukur intensitas
energi/cahaya yang mengalami perubahan tingkat. Penentuan timbal secara
Spektrofotometer Serapan Atom merupakan metode yang sering digunakan untuk
menentukan kadar logam, karena metode ini memiliki keakuratan, dan limit deteksi
yang cukup rendah dengan teknik preparasi yang cukup sederhana energi (Nugroho.,
dkk. 2007).

Prinsip dari metode Spektrofotometer Serapan Atom berfokus kepada adsorpsi
yang dilakukan oleh atom terhadap sumber cahaya. Cahaya yang dipancarkan dari
lampu katoda diserap oleh atom-atom dengan serapan pada frekuensi tertentu yang
dimiliki dari masing-masing setiap unsur yang akan dianalisis. Cahaya yang diserap
oleh atom pada A tertentu mempunyai tingkat energi yang cukup meningkatkan
elektronik tersebut.

Adsorpsi yang dilakukan oleh atom dapat meningkatkan energi hingga
meningkatkan tingkat eksitasi yang bermacam-macam tergantung unsur yang akan

dianalisis. Setiap unsur memiliki spektrum atom yang bermacam-macam dan terdiri



dari garis-garis resonansi yang merupakan proses transisi dari keadaan awal menuju
keadaan tereksitasi pertamanya. Selain garis resonansi, garis-garis tersebut akan
berubah menjadi spektrum dengan bentuk berupa pita maupun garis yang disebabkan
oleh proses atomisasi yang dilakukan oleh Spektrofotometer Serapan Atom (Haswell,
1991). Absorbansi yang dihasilkan berdasarkan pada hukum Lambert-Beer yang
dimana absorbansi yang dihasilkan oleh suatu analit berbanding lurus terhadap nyala
lampu dengan panjang gelombang tertentu terhadap sinar lampu yang dipancarkan,

sehingga konsentrasi analit yang terukur berbanding lurus dengan absorbansi analit.
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Gambar 2.1 Skema Alat Spektrofotometer Serapan Atom (Beaty, 1993)

Gambar 2.1 menunjukkan komponen-komponen dari Spektrofotometer
Serapan Atom pada saat dilakukan suatu analisis. Setiap bagan tersebut dapat
dijabarkan sebagai berikut:

1. Sumber

Sumber yang digunakan untuk analisis menggunakan Spektrofotometer
Serapan Atom sangat berlainan, yang dimana pita absorpsi umumnya cukup lebar
sehingga penggunaan sumbernya dapat berkesinambungan terhadap monokromator.
Atom menyerap cahaya yang dipancarkan dari lampu katoda terhadap panjang
gelombang distrit. Mengukur penyerapan cahaya yang teradsorpsi dengan sensitivitas
maksimum digunakan sumber garis yang mampu memancarkan panjang gelombang
yang spesifik dan mampu diserap oleh atom.

Sumber garis yang tergolong sempit tidak hanya memberikan sensitivitas yang

tinggi, namun juga mampu mengoptimalkan penyerapan atom a untuk analisis secara



spesifik dengan sedikit gangguan spektral. Sumber garis umum yang digunakan untuk
penyerapan atom yaitu lampu katoda berongga dan lampu pelepasan tanpa

menggunakan listrik (Beaty, 1993).

2. Tanur dan Pembakar
Sistem pada pembakat maupun tanur dalam Spektrofotometer Serapan Atom

menggunakan pembakaran, pracampuran (premix nebulizer-burner).

Oksidan mengalir menuju ujung yang terdapat diatas tabung kapiler, kemudian
sampel ditarik dan dikumpulkan dalam suatu wadah. Setelah terkumpul kemudian
dipecah menjadi tetes-tetes halus. Nilai absorbansi yang nantinya akan diperoleh dari
konsentrasi suatu analit tertentu bergantung pada efektifan dari pengabuan pada
pracampur dan temperatur yang bergantung pada laju alir nyalanya. Hal ini nantinya
akan bergantung tingkat populasi atom yang dihasilkan yang kemudian akan dianalisis
(Underwood, 2002).

3. Hollow Cathode Lamp
Hollow Cathode Lamp adalah salah satu bagian dari intrumentasi

Spektrofotometer Serapan Atom yang bisa dikatakan harganya cukup mahal
dibandingkan dengan bagian lainnya. Biaya yang digunakan cukup mahal untuk
penggunaan HCL karena tidak tersedianya lampu untuk beberapa unsur yangnantinya
akan diperiksa, akan tetapi HCL mempunyai jangka waktu menyala yang cukup
terbatas. HCL mempunyai tiga faktor yang membatasi jangka waktu penggunaanya,
antara lain:

a. Metal yang digunakan hilang pada katoda karena unsur tersebut dapat terpental
keluar dan menempel pada dinding lampu yang berupa bercak noda hitam;

b. Terdapat kebocoran pada bagian tersebut, sehingga menimbulkan udaramasuk
kedalam lampu yang akan menimbulkan sinar berwarna ungu akibat pelepasan
listrik yang terurai ke udara;

C. Clean-up gas yang sering terjadi ketika lampu yang digunakan saat keadaan

normal, memiliki batas waktunya sekitar 5000 miliampere/jam. Sehingga dapat



disimpulkan bahwa lampu yang digunakan selalu dipakai dengan penggunaan

arus listrik sebesar 10 miliampere maka lampu tersebut akan habis waktu

kerjanya selama 500 jam (Riyanto, 2017).

Lampu katoda berongga merupakan sumber garis yang sangat baik dan terang
yang digunakan sebagian besar elemen analisis yang ditentukan berdasarkan
penyerapan atom. Gambar Lampu Katoda Berongga ditunjukkan pada gambar 2.2

sebagai berikut:

Anode Window

Ar
\

Cathode Fill Gas

Gambar 2.2 Hollow Cathode Lamp (Beaty, 1993)

Gambar 2.2 menunjukkan bagaimana lampu katoda berongga disusun. Lampu
katoda yang sering digunakan adalah silinder berlubang keluar. Logam yang berasal
dari spektrum kemudian diproduksi. Anoda dan katoda yang terdapat pada lampu
katoda berongga disegel dalam tabung gelas yang terisi oleh neon atau argon untuk
tekanan rendah. Silinder kaca yang terdapat pada ujung silinder merupakan jendela

transparan untuk mengatur radiasi yang dipancarkan.
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Gambar 2.3 Proses Lampu Katoda Berongga (Beaty, 1993)

Lampu katoda berongga memiliki massa pakai yang terbatas. Adsorpsi yang

dilakukan oleh atom yang terjadi pada permukaan lampu adalah penyebab utama lampu



mengalami kegagalan dalam memberikan cahaya. Mengisi tekanan gas saat berkurang,
efisiensi dari tereksitasinya atom logam semakin berkurang sehingga menyebabkan
intensitas emisi lampu berkurang juga. Untuk memperpanjang cekungan umur lampu
katoda berongga, beberapa produsen memproduksi lampu dengan volume internal yang
lebih besar, sehingga tersedianya pasokan gas yang lebih besar untuk tersedianya
tekanan optimal.

Proses sputtering dapat digunakan untuk menghilangkan beberapa atom dari
sekitar katoda yang nantinya akan disimpan ditempat yang lain. Lampu untuk logam
yang mudah menguap contoh seperti arsenik, selenium, dan kadmium lebih rentan
terhadap cepatnya penguapan selama lampu tersebut masih digunakan. Kehilangan
logam dari katoda saat arus operasi normal (biasanya 5-25 miliampere) tidak
mempengaruhi kinerja dari lampu, isi dari atom gas dapat terperangkap selama proses
pengendapan logam yang dapat mempengaruhi massa pakai lampu. Lampu yang
dioperasikan pada arus yang sangat tinggi dapat mengalami penurunan sinar yang
disebabkan oleh kurangnya kinerja lampu, hal ini disebabkan karena menipisnya
elemen dari analit yang berada di katoda.

Katoda yang terdapat pada lampu katoda berongga biasanya dibuat dari logam
yang sangat murni sehingga menghasilkan spektrum emisi yang murni dari katoda itu
sendiri. Lampu multi elemen yang dihasilkan dapat mengahsilkan kinerja yangunggul
untuk elemen tunggal ataupun dikombinasikan yang digunakan sebagai sumber dari
beberapa unsur yang terkandung pada katoda. Akan tetapi, tidak semua logam dapat
digunakan untuk dikombinasikan dengan yang lain yang disebabkan oleh keterbatasan
spektral.

Pertimbangan yang harus diberikan sebelum menggunakan lampu multi elemen
sebagai komplikasi litik yang mungkin dapat terjadi. Intensitas emisi untuk setiap
elemen dalam lampu tersebut tidak sebesar yang dapat diamati untuk elemen tunggal.
Intensitas yang hilang berdampak tidak baik pada aplikasi kation, dimana nilai presisi
yang dihasilkan tinggi atau nilai batas deteksi rendah yang diperlukan. Meningkatnya

komplektasi spektral lampu multi elemen membutuhkan gelombang alternatif atau



celah sempit yang digunakan, sehingga dapat mempengaruhi sensitivitas atau
kebisingan dasar.
3. Lampu Pelepasan Listrik Tanpa Kabel

Sebagian besar elemen, lampu katoda berongga adalah sumber yang sangat
maksimal untuk penyerapan atom. Beberapa kasus yang pernah ditemui, kualitas
analisis dengan lampu tersebut perlu ditingkatkan, dan harus dipasangkan untuk lampu
katoda berongga yang memiliki keterbatasan tertentu. Kasus yang utama melibatkan
elemen yang mudah menguap, dimana intensitas yang rendah dan jangka umur lampu
yang cukup pendek. Penyerapan unsur atom dapat ditingkatkan, dibuktikan dengan

penggunaan sumber yang lebih terang dan lebih stabil untuk mengisi daya lampu.

Gambar 2.4 Lampu Pelepasan Listrik Tanpa Kabel (Beaty, 1993)

Gambar 2.4 menunjukkan desain lampu pelepasan tanpa listrik jenis Perkin-
Elmer System 2 lampi (EDL). Sejumlah kecil logam atau garam dari elemen yang
nantinya akan digunakan disimpan dalam bola kuarsa. Bola tersebut nantinya akan
ditempatkan dibagian terkecil generator RF atau driver. Daya yang diberikan nantinya
untuk menggerakkan bidang RF yang telah dibuat. Energi yang telah digabungkan
nantinya akan menguap dan meningkatnya atom didalam bohlam, sehingga mereka
memancarkan jenis karakteristik spektrum yang berbeda. Daya aksesori pasokan
diperlukan untuk mengoperasikan EDL (Beaty, 1993).
4. Monokromator

Fungsi monokromator adalah mengabsorpsi garis resonansi yang diukur

terhadap garis emisi molekuler dan garis latar belakang lain berasal dari nyala. Piranti



digunakan untuk mengisolasi pita pada panjang gelombang dari semua sumber energi
cahaya yang dipancarkan. Aspek yang penting yaitu unsur dispersif yang dimana
berupa kisi difraksi dalam sistem celah pada monokromator (Underwood, 2002).
5. Detektor

Detektor pada Spektrofotometer Serapan Atom tidak jauh beda pada
spektrofotometer pada umumnya, yang dimana piranti berfungsi untuk mengubah
energi radiasi dari sinar lampu menjadi energi listrik yang berhubungan pada daya
radiasi yang dapat teradsorpsi dengan baik (Underwood, 2002).
24 Uji Statistika Data
241 Uji Anova 2 Arah

Uji Analisis Anova 2 Arah yaitu varians antar kelompok atau disebut juga
varians eksperimental adalah salah satu jenis varians sistematik kumpulan data hasil
penelitian. Varians ini menggambarkan adanya perbedaan kelompok-kelompok hasil
pengukuran, metode analisis statistik yang tergolong analisis komparatif lebih dari tiga
rata-rata (Ridwan, 2008). Anova adalah suatu analisis yang merupakan teknik
mengumpulkan, mengolah, menyederhanakan, menyajikan serta menganalisis data
kuantitatif secara deskriktif agar dapat memberi gambaran yang teratur tentang suatu
peristiwa ke dalam bentuk tabel atau grafik. Uji Analisis Anova 2 Arah merupakan
pengujian hipotesis beda tiga rata-rata atau lebih dengan dua faktor yang berpengaruh
dan interaksi antara kedua faktor tersebut diperhitungkan, dilakukannya Uji Anova 2
Arah yaitu untuk mengetahui apakah ada perbedaan signifikan antar perlakuan. Tujuan
dan pengujian Anova 2 Arah ini adalah untuk mengetahui apakah ada pengaruh dan
berbagai kriteria yang diuji terhadap hasil yang diinginkan. Konsep analisa distribusi F
(Anova) didasarkan pada analisa varians dan biasanya dapat diterapkan untuk berbagai
macam kasus maupun dalam analisa hubungan antara berbagai variabel yang diamati
(Dajan ,1986).
24.2 Uji Homogenitas

Uji Homogenitas adalah pengujian mengenai sama atau tidaknya variansi-

variansi dua buah distribusi atau lebih. Uji homogenitas dilakukan untuk mengetahui
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apakah data dalam variabel X dan Y bersifat homogen atau tidak. Uji homogenitas
dilakukan apabila kelompok data yang ada dalam bentuk distribusi normal. Adapun uji
homogenitas tidak perlu dilakukan apabila dua data atau lebih mempunyai variansi
yang sama besar sehingga data yang digunakan tersebut dianggap homogen.

Uji homogenitas sangatlah penting untuk penjaminan mutu produk yang
berkualitas sebelum uji kontrol. Sebelum kontol kualitas hendaknya perlakuan
homogenitas supaya untuk menunjukkan bahwa bahan kontrol bersifat sama pada
seluruh vial. Jika data menunjukkan ketepatan metode pengujian yang digunakan maka
dapat dikatakan homogen.

Uji homogenitas dapat diketahui menggunakan metode statistik seperti uji-F,

dengan formula -3

B _ MSB (Mean square between) (1)
. MSW (mean square within)

Contoh sampel dinyatakan homogen apabila Fhitung < Ftavel. Apabila Fhiung yang
diperoleh lebih besar dari Ftabel, maka homogenitas contoh dapat diuji dengan formula
@),

Ss < 0,5SD Horwitz 2)
Ssadalah simpangan baku sampling yang diperoleh melalui persamaan berikut,

S =V ™MSB=MsW— i
(—) dan SD Horwits = KV Horwitsz X X (3)

S 2

Keterangan :

KV Hopiyy = 21-0-510¢C
xdalah rata-rata hasil pengujian
2.4.3 Uji Stabilitas (Control Chart)

Metode bagan kontrol berawal dikembangkan berupa sistem yang bertujuan
untuk menjaga kualitas produksi dalam kendali yang besar. Metode bagan kontrol
berguna dalam menjaga metode analisis dalam suatu laboratorium yang setiap saat
melakukan pengujian rutin pada sampel yang dilakukan secara berulang-ulang dari hari

ke hari dalam jangka waktu periode yang lama (Underwood, 2002).
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Bagan kendali atau yang sering disebut control chart merupakan bagan yang
berupa data yang diinterpretasikan dalam bentuk grafik yang menampilkan rata-rata
(mean), batas bawah maupun atas sebuah proses yang ingin diketahui. Bagan kendali
dibuat seefektif mungkin sehingga apabila data yang baru masuk bisa langsung
dibandingkan dengan data yang lama. Batas atas maupun batas bawah yang terdapat
pada bagan kendali dapat diambil berdasarkan satuan suhu, massa, tekanan, dan
sebagainya (Render dan Heizer, 2006).

Control chart adalah suatu metode dalam berupa gambar grafik yang digunakan
untuk mengontrol dan memberikan solusi terhadap pengendalian kualitas suatu proses
tertentu, dapat menginterpretasikan hasil dari kontrol cacat pada grafik kendali dengan

batas bawah, garis tengah dan batas atas (Haming dan Nurnajamuddin, 2012).

C-Control Chart: number of defective servers
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Gambar 2.5 Contoh Control Chart (Trubin, 2013)

Bagan kendali terdiri dari dua jenis berdasarkan karakteristik datanya adalah
data variabel dan data atribut. Data variabel merupakan data yang dilakukan secara
berkelanjutan dan berdasarkan pengukuran secara kuantitatif, yang dimana bentuknya
ada selang bilangan yang terdapat angka desimal hingga tidak terhingga. Jenis data ini
lebih sensitif, akan tetapi lebih efisien dalam menghasilkan data yang lebih akurat dan
tingkat kepercayaan dapat diterima. Sedangkan untuk data atribut berupa data yang

diukur dengan metode pencacahan terhadap hasil analisisnya, sehingga bilangan yang
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dihasilkan berupa bilangan cacah, dapat dihitung hingga tak terhingga sekalipun.
Penggunaan metode data atribut lebih efisien dan sederhana dibandingkan dengan data
variabel sebab dapat mengidentifikasi apakah data yang dihasilkan baik atau tidaknya

dengan standar ataupun pembanding yang sudah ditetapkan.
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BAB III

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu: botol sampel, pH meter, pipet
ukur, pipet tetes, gelas beaker, labu ukur, tabung reaksi, rak tabung reaksi, pro pipet,
corong gelas, batang pengaduk, kaca arloji, spatula, pengaduk kaca, neraca analitik,
dan Spektrofotometer Serapan Atom.
3.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu: Pb(NOs) 0,1 M, akuades,
asam sulfat pekat, dan asam nitrat.
33 Prosedur Kerja
3.3.1 Pembuatan Sampel Simulasi

Sebanyak 0,0192 g Pb(NO3), 0,1 M ditimbang dan dimasukkan kedalam labu
ukur 2 L, lalu dilarutkan dengan akuades hingga tanda batas, dinding labu ukur diseka
dan gojog hingga homogen, kemudian diberi label.
3.3.2 Pengawetan Sampel

Berdasarkan analisis yang akan ditentukan pada pengawetan sampel yang
dilakukan pada proses variasi pengawetan disajikan pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Pengawetan Sampel

Kode Variasi Pengawetan pH Suhu (°C)
Sampel A Tidak Didinginkan 5,3 25
Sampel B Didinginkan 5,3 4
Sampel C Asam Sulfat 1 25
Sampel D Asam Sulfat 2 25
Sampel E Asam Sulfat 3 25
Sampel B Asam Sulfat 4 25

14



Sampel limbah simulasi diambil menggunakan wadah yang besar, kemudian
diberi 6 perlakuan variasi pengawetan, 4 perlakuan diawetkan dengan asam sulfat pekat
hingga pH 1, 2, 3 dan 4 kemudian disimpan dalam botol kaca pada suhu ruang
sedangkan 2 perlakuan tanpa pengawetan disimpan dalam botol kaca pada suhu ruang
dan didinginkan di dalam lemari es.

3.3.3 Pembuatan Larutan Induk Logam Timbal 100 mg/L

Sebanyak 0,0400 g Pb(NO3), ditimbang mL dan dimasukkan ke dalam akuades
hingga larut. Larutan kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 250 mL dan
diencerkan dengan akuades hingga tanda batas, dinding labu ukur diseka, larutan
kemudian digojog hingga homogen.

3.34 Pembuatan Larutan Standar Timbal 10 mg/L

Sebanyak 10 mL larutan induk logam timbal 100 mg/L dipipet 10 mL dan
dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL, diencerkan dengan akuades hingga tanda
batas, dinding labu ukur diseka, larutan kemudian digojog hingga homogen.

3.3.5 Pembuatan Kurva Kalibrasi

Larutan standar timbal 10 mg/L dipipet sebanyak 0 mL; 0,5 mL; 1,25 mL; 2,5
mL; 7,5 mL; 12,5 mL dan 17,5 mL masing-masing ke dalam labu ukur 25 mL.
Kemudian dilarutkan dengan akuades sampai tanda batas, dinding labu ukur diseka,
lalu larutan ditambah larutan pengencer sampai tanda tera dan dihomogenkan, sehingga
diperoleh konsentrasi logam timbal 0,0 mg/L; 0,2 mg/L; 0,5 mg/L; 1,0 mg/L; 3,0 mg/L;
5,0 mg/L dan 7,0 mg/L. Optimalkan alat SSA sesuai petunjuk penggunaan alat,
kemudian diukur masing-masing larutan kerja yang telah dibuat pada panjang
gelombang 283,3 nm. Kurva kalibrasi dibuat untuk mendapatkan persamaan garis
regresi.

3.3.6 Penentuan Konsentrasi Timbal dalam Sampel

Sampel variasi pengawetan masing-masing dipipet sebanyak 10 mL dan
dimasukkan ke dalam tabung reaksi dengan pengulangan 7 kali dari tiap masing-
masing sampel variasi pengawetan. Sampel yang telah disiapkan diukur absorbansinya

pada panjang gelombang 283,3 nm menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom.
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Kadar Timbal pada contoh uji dapat ditentukan dengan menggunakan persamaan
regresi linier yang diperoleh.
3.3.7 Uji Homogenitas

Variasi sampel pH 1, 2, 3 dan 4 dan tanpa pengawetan yang didinginkan dan
tidak didinginkan masing-masing dimasukkan ke dalam wadah penampung dan diukur
kadarnya menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom. Pemeriksaan parameter diukur
secara duplo. Parameter ke-6 variasi sampel tersebut dilakukan pemeriksaan di
laboratorium yang sama, oleh teknisi laboratorium yang sama, pada waktu (hari) yang
sama dan menggunakan peralatan yang sama sehingga didapatkan 6 pasangan data. Data
hasil pemeriksaan dihitung secara statistika degan uji-F.
3.3.8 Uji Stabilitas

Variasi sampel pH 1, 2, 3 dan 4 dan tanpa pengawetan yang didinginkan dan
tidak didinginkan masing-masing dimasukkan ke dalam wadah penampung dan diukur
kadarnya. Uji kestabilan reagen diukur menggunakan Spektrofotometer Serapan Atom
dengan masing-masing 7 kali pengulangan secara duplo. Data hasil pemeriksaan

dihitung secara statistika.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Homogenitas

Penentuan homogenitas bertujuan untuk mengetahui kondisi pencampuran

komposisi reagen apakah sudah homogen sebelum digunakan untuk control stabilitas.

Homogenitas diuji menggunakan metode statistik uji F. Pengujian ini menghasilkan

data rata-rata absorbansi seperti yang disajikan pada Tabel 4.1 yang menunjukkan

bahwa pengulangan pengujian memiliki keterulangan yang baik.

Tabel 4.1 Uji Homogenitas Variasi Pengawetan

Mean

Mean

F F
Sampel Variabel Square Square . Kesimpulan
Between Within hitung  tabel
Tidak diatur pH
dan tidak Konsentrasi  0.457150286 0.15486 2.9520  3.87 Homogen
didinginkan
Tidak diatur pH o nasi 0217010571 0.09965 2.1777  3.87  Homogen
dan didinginkan
Diatur pH 1 Konsentrasi  0.208055143 0.07095 2.9323  3.87 Homogen
Diatur pH 2 Konsentrasi  0.787145143 0.22554 3.4900 3.87 Homogen
Diatur pH 3 Konsentrasi  0.124822286 0.04303 2.9011  3.87 Homogen
Diatur pH 4 Konsentrasi 0.218350286 0.06193 3.5256  3.87 Homogen

Berdasarkan Tabel 4.3 dapat diketahui bahwa nilai Fhitung pada variasi

pengawetan yang dilihat dari absorbansinya masing-masing sebesar 2,9520 ; 2,1777 ;

2,9323 ; 3,4900 ; 2,9011 dan 3,5256, nilai Ftabel sebesar 3,87. Hasil yang diperoleh

dapat diketahui bahwa Fhitung < Ftabel berdasarkan hasil yang diperoleh, maka dapat

disimpulkan bahwa variasi pengawetan sampel dengan tidak diatur pH dan tidak

didinginkan, tidak diatur pH dan didinginkan, diatur pH 1, diatur pH 2, diatur pH 3 dan

diatur pH 4 dapat dikatakan homogen. Hasil data homogenitas tersebut menunjukkan

17



bahwa variasi pengawetan merupakan pengujian yang baik sebelum dilakukannya uji
control.
4.2 Stabilitas

Stabilitas sampel untuk mengetahui kemampuan suatu sampel untuk
mempertahankan bahan campur atau menambahkan suatu bahan pengawetan untuk
mempertahankan kualitas kandungan dalam sampel, dengan cara menggunakan grafik
kendali yang bertujuan untuk menentukan stabilitas sampel dan mengendalikanproses
produksi atau pengujian yang tidak sesuai dapat diminimalisir dan dapat mencapai
target pengujian dan proses yang baik dan konsisten. Penelitian ini diperoleh kadar
timbal (Pb) dalam limbah simulasi yg dilakukan selama 7 hari:

Tabel 4.2 Data Penentuan Kadar Timbal Dalam Limbah Simulasi

Hari di d?;g;:ll;(an Didinginkan pH1 pH 2 pH3 pH 4
ke (mo/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
2 2,1016 1,2814 3,7946 3,7566  2,4365 2,4893
3 1,8751 1,4969 3,3301 3,0304 29410 2,736l
4 1,9196 1,4466 3,0611 2,7898  2,6287 11,9900
5 1,5594 1,3345 2,3724 2,3464 22,1393 1,7799
6 1,5422 1,3605 2,3931 2,3111 2,2293 11,8245
7 0,7226 0,5590 2,3471 2,2247  2,0936 11,2570
Rata-
rata 1,6200 1,2464 2,8830 2,7431 24114 2,0128

Bagan kendali yang dilakukan pada penelitian ini mengamati pengaruh
stabilitas pada kadar timbal terhadap lama penyimpanan sampel air limbah.
Pemantauan ini dilakukan disetiap perlakuan yang dilakukan, yaitu pada pengawetan
pH 1, pH 2, pH 3, pH 4 dan tanpa pengawetan. Pembuatan bagan kendali atau control
chart dibuat dengan pengujian sampel limbah simulasi dengan masing-masing
pengawetan. Data Mean, UCL dan LCL berdasarkan hasil penentuan yang dilakukan 7

kali pengulangan selama 7 hari ditampilkan gambar grafik sebagai berikut:

18



Kadar Pb (mg/L)

Kadar Pb (mg/L) Kadar Pb (mg/L) Kadar Pb (mg/L

Kadar Pb (mg/L)

Kadar Pb (mg/L)

2,5000
2,0000
1,5000
1,0000
0,5000
0,0000

—@— kadar Pb (mg/L)
*— @ *—0 ®
= o
—&— UCL
0 2 4 6 8 o— L.CL
Hari ke 1-7
Gambar 4.1 Control Chart sampel tidak diatur pH dan tidak didinginkan
e ©®© © © e » —@— kadar Pb (mg/L)
—&— mean
== —e— UCL
0 2 4 6 8
Hari ke 1-7 > LCL

Gambar 4.2 Control Chart sampel tidak diatur pH dan didinginkan

6,0000
4,0000
2,0000
0,0000

6,0000
4,0000
2,0000
0,0000

4,0000
3,0000
2,0000
1,0000

4,0000
3,0000
2,0000
1,0000
0,0000

Py o—e o—o —@&— kadar Pb (mg/L)
—@— mean
® *——0—& o —e— UCL
2 4 6 8 —e—LCL
Hari ke 1-7
Gambar 4.3 Control Chart sampel diatur pH 1
—&— kadar Pb (mg/L)
Sttt e
*—o0—0—0—0—0 —o— UCL
0 2 4 6 8 —e—LCL
Hari ke 1-7
Gambar 4.4 Control Chart sampel diatur pH 2
—@— kadar Pb (mg/L)
— g +3 e
*—o—o0—0—0—0 —e— UCL
’ ’ Hari4 ke 1-7 ' Poea
Gambar 4.5 Control Chart sampel diatur pH 3
—®— kadar Pb (mg/L)
m‘ﬂ —&— mean
— oo o o o —e—UcCL
0 2 4 6 g —O-LCL
Hari ke 1-7

Gambar 4.6 Control Chart sampel diatur pH 4



Hasil grafik kendali berdasarkan Gambar 4.1 sampel tidak diatur pH dan tidak
didinginkan, Gambar 4.2 sampel tidak diatur pH dan didinginkan dan Gambar 4.6
sampel yang diatur pH 4 menunjukkan bahwa pengulangan pengukuran dikatakan
stabil karena tidak melewati batas atas ataupun batas bawah namun pada hari ke 7
mengalami penurunan sedangkan hasil grafik kendali berdasarkan Gambar 4.3 sampel
yang diatur pH 1, Gambar 4.4 sampel yang diatur pH 2, Gambar 4.5 sampel yangdiatur
pH 3 menunjukkan bahwa pengulangan pada pengujian stabilitas sampel masih
memiliki keterulangan yang baik dan dapat dikatakan stabil karena tidak melewati batas
atas ataupun batas bawah.

4.3 Uji Perbandingan
4.3.1 Kurva Kalibrasi

Penentuan konsentrasi timbal dalam sampel air limbah dapat ditentukan dengan
membuat kurva kalibrasi. Kurva kalibrasi digunakan untuk menentukan nilai
konsentrasi dalam suatu analit yang akan ditentukan dengan menggunakan standar yang
telah ditetapkan dan sudah diketahui konsentrasinya. Deret standar yang digunakan
untuk pembuatan kurva kalibrasi yaitu 0 mg/L; 0,2 mg/L; 0,5 mg/L; 1 mg/L;

3 mg/L; 5 mg/L dan 7 mg/L yang kemudian diukur absorbansinya pada
Spektrofotometer Serapan Atom pada panjang gelombang 283,3 nm. Hasil pengukuran
masing-masing standar dapat dilihat pada Tabel 4.1:

Tabel 4.3 Pembuatan Kurva Kalibrasi

Konsentrasi Standar Timbal (mg/L.) Absorbansi

0 0,000
0,2 0,002
0,5 0,009
1 0,017
3 0,050
5 0,083
7 0,155
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Hasil terbaca oleh instrumen Spektrofotometer Serapan Atom kemudian dibuat
grafik kurva kalirasi yang menghubungkan konsentrasi standar timbal sebagai sumbu
x dan nilai absorbansi sebagai sumbu y.

4.3.2 Linieritas
Grafik kurva kalibrasi yang dihasilkan ditampilkan pada gambar berikut:

0,14
0,12
0,1
0,08
% 0,06
0,04
0,02

0

rbansi

Konsentrasi Pb (mg/L)

Gambar 4.6 Kurva Kalibrasi Standar Timbal

Berdasarkan persamaan regresi kurva seperti pada gambar 4.1 diperoleh hasil
absorbansi yang dihasilkan dibuat kurva kalibrasi antara konsentrasi standar timbal (x)
dan nilai absorbansi (y). Hasil dari kurva kalibrasi yang diperoleh didapatkan
persamaan y = 0,0165x + 0,0003 dengan nilai koefisien korelasi (r) senilai 0,999 dan
koefisien determinasi (R?) senilai 0,9997 ini sesuai dengan SNI nilai koefisiennya r
>0,995 yang menunjukkan bahwa nilai koefisien determinasi kurva kalibrasi yang
didapatkan memiliki nilai linieritas yang baik karena mendekati 1, sehingga dapat
digunakan untuk penentuan konsentrasi timbal dalam sampel limbah simulasi.
Penentuan linieritas ini digunakan untuk mengetahui kelayakan kurva kalibrasi untuk

pengujian.

21



433 LOD dan LOQ

Parameter limit deteksi (LOD) pada suatu instrumen merupakan konsentrasi
yang paling kecil yang masih bisa dideteksi atau terbaca pada suatu alat. Limit
kuantitasi (LOQ) merupakan konsentrasi pada suatu analit yang paling rendah dalam
sampel dengan nilai presisi dan akurasi yang masih dapat diterima dengan kondisi
operasional metode (Lestari, 2018). Penentuan limit deteksi dan limit kuantitasi pada
penelitian ini berdasarkan hasil pengukuran kurva kalibrasi sehingga bisa diketahui
konsentrasi terkecil yang masih dapat terukur dengan alat/instrumen. Hasil dari

perhitungan limit deteksi dan limit kuantitasi ditampilkan pada Tabel 4.5:

Tabel 4.4 Penentuan LOD dan LOQ

Konsentrasi Standar Timbal Absorbansi Yi (y-yiy?
(mg/L) )

0 0 0,0003  0,00000008
0,2 0,002 0,0036  0,00000169
0,5 0,009 0,0086  0,00000210

1 0,017 0,0168  0,00000064

3 0,050 0,0498  0,00000008

5 0,083 0,0828  0,00000025

7 0,155 0,1426  0,00015380

Z(y-yi)’ 0,00000586
S (/x) 0,00563220
LOD 0,1968
LOQ 0,6561

Berdasarkan Tabel 4.2. nilai limit deteksi yang diperoleh sebesar 0,1968 mg/L
yang menunjukkan nilai terkecil dalam jumlah analit terkecil terdapat dalam sampel
masih dapat terukur oleh spektrofotometer serapan atom. Nilai LOD yang diperoleh
tersebut merupakan jumlah terkecil kandungan timbal pada sampel air limbah yang
dapat dideteksi dan masih memberikan respon yang signifikan pada alat

Spektrofotometer Serapan Atom. Limit kuantitas (LOQ) yang diperoleh senilai0,6561
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mg/L yang menunjukkan nilai kuantitas pada setiap analisis yang diperoleh masih
memenuhi kriteria keberterimaan dan tidak menimbulkan pengaruh yang signifikan
terhadap perhitungan.

414 Penentuan Logam Timbal (Pb)

Pengukuran kandungan logam timbal dengan wvariasi pengawetan, yaitu
dilakukan dengan membuat sampel limbah simulasi. Pembuatan sampel simulasi
dilakukan dengan menimbang Pb(NO3)2 0,1 M sebanyak 0,0192 g lalu dimasukkan ke
dalam labu ukur 2 L kemudian ditambahkan dengan akuades hingga tanda batas.
Selanjutnya sampel air limbah dibuat variasi pengawetan terlebih dahulu untuk
mengetahui kandungan dalam sampel tersebut ada yang berubah atau tidak jika
menggunakan pengawet. Variasi pengawetan sampel yang digunakan merupakan
penelitian dengan pengawet yaitu dibuat pH 1, 2, 3 dan 4 dan 2 kelompok kontrol tanpa
pengawetan, yang diletakkan pada tabung reaksi.

Pada penelitian kali ini, zat pengoksidasi yang utama adalah HNOs3, hal ini
dikarenakan sifat logam timbal (Pb) yang dapat larut dalam HNO3. Adapun reaksi yang
terjadi adalah sebagai berikut:

3Pb + 8HNOs _, 3Pb* + NO5™+ 2NO 1 + 4H,0

Adapun tambahan asam lain seperti H>SOs adalah reaksi katalis untuk
mempercepat reaksi terputusnya logam timbal (Pb) dari senyawa organik yang ada di
dalam sampel limbah simulasi. Jenis katalis yang digunakan adalah katalis yang
mempengaruhi lingkungan sehingga katalis ini tidak ikut bereaksi. Adapun reaksi yang
terjadi pada larutan sampel ketika penambahan H>SO4. Reaksi untuk oksidator HNO3
dan H2SO4:

3Pb + 8HNOs + H2SO4 —, 3Pb** + 6NO5™+ 2NO 1 + 4H,0

Penentuan kandungan timbal pada limbah simulasi dapat diperoleh dengan
menggunakan persamaan regresi linier yang dihasilkan oleh kurva kalibrasi standar
(Rohman, 2007). Rumus penentuan kandungan timbal pada limbah simulasi sebagai

berikut:
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Dimana:

+b
X=—y

x = nilai konsentrasi timbal (mg/L)

y = absorbansi sampel
b = intersep

a = slope

Sehingga, penelitian ini diperoleh kadar timbal (Pb) dalam sampel limbah

simulasi:

Tabel 4.5 Penentuan Kadar Timbal Dalam Limbah Simulasi Secara SSA

1
2
3
4
5
6

7

Rata-rata

Tidak
Pengulangan didinginkan
(mg/L)

1,5636
1,7151
1,7454
1,7151
1,7454
1,6848
1,5636
1,6761

Didinginkan
(mg/L)

1,5030
1,4424
1,5636
1,5939
1,5939
1,4727
1.5333
1,5290

pH1 pH 2
(mg/L) (mg/L)
2,3515  2,2000
2,3818  2,0484
2,3515  1,8969
2,4727  2,0181
2,3818 11,9272
2,4424  2,1090
2,3212  2,0787
2,3861 2,0398

pH3
(mg/L)
2,2000
2,1696
2,1696
2,2303
2,1696
2,2606
2,2606
2,2086

pH 4
(mg/L)
2,1393
2,0484
2,0787
2,0181
2,1393
2,0787
2,1696
2,0960

Berdasarkan Tabel 4.3 menunjukkan bahwa 6 data sampel yang diperoleh

sampel yang tanpa pengawetan dan didinginkan kandungan timbalnya cukup kecil

sedangkan sampel yang diatur pH 1 kandungan timbal nya cukup besar, sehingga perlu

adanya pengolahan limbah simulasi secara khusus dan dilakukan pengujian secara

berkala.
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4.1.5 Uji Statistik atau Uji Anova

Berdasarkan data yang diperoleh, ditentukan pengujian ANOVA dua arah.
ANOVA dua arah merupakan salah satu metode yang digunakan untuk mengetahui
perbedaan rata-rata antara kelompok yang dibagi menjadi dua variabel independen
yang merupakan variabel yang mempengaruhi hasil seperti pengaruh jenis pengawetan
dan satu variabel dependen yang merupakan variabel yang dipengaruhi seperti kadar
besi yang dianalisis. Pengujian dilakukan selama 7 hari, yang kemudian diperoleh data

sebagai berikut.

Tabel 4.6 Uji Anova Terhadap Pengaruh Pengawetan Sampel

ANOVA
Sumber Variasi SS df MS F P- F crit
value
Sampel 50,3140 6 83857 14836’37 1=5993 2’1734
Kolom 22,444 g 16,497 292421 7,521 2,249
5 3 7 8
Interaksi 18,7521 30 0,6251 110,795 1’6973 1’5604

Variasi Dalam

__ Kelompok 117 252 0,0056

Berdasarkan Tabel 4.2 yang diperoleh dapat disimpulkan bahwa F hitung
diperoleh sebagai 2,1347 yang nilainya kurang dari nilai F tabel sebesar 3,87 maka nilai
F hitung < F tabel yang dapat disimpulkan bahwa adanya interaksi jenis pengawetan
terhadap lama penyimpanan selama beberapa hari dengan tingkat signifikan sebesar

95% atau 0,05.
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5.1

5.2

BAB YV

KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan

bahwa:

1.

Pengujian pengaruh variasi pengawetan sampel limbah simulasi terhadap
penentuan homogenitas dapat diketahui bahwa tidak ada pengaruhdengan
adanya variasi pengawetan dan menunjukkan bahwa data dalam sampel
limbah simulasi tersebut dapat dikatakan homogen.

Pengujian pengaruh variasi pengawetan sampel limbah simulasi tehadap
penentuan stabilitas pada masa penyimpanan 7 hari yang dilihat
berdasarkan data kadar yang diperoleh dikatakan stabil. Namun, setelah
masa penyimpanan 7 hari, variasi pengawetan sampel limbah simulasi
tidak mampu mempertahankan kestabilannya.

Pengujian pengaruh variasi pengawetan sampel limbah simulasi tehadap
hasil pengujian menunjukkan adanya perbedaan pada sampel tanpa
pengawetan yang didinginkan kandungan timbal nya rendah sedangkan

pada sampel pengawetan pH 1 kandungan timbal nya cukup tinggi.

Saran

Perlu dilakukan pengembangan lebih lanjut pada pengujian variasipengawetan

sehingga dengan adanya perlakuan pengawetan terhadap sampel limbah simulasi

tersebut mampu mempertahankan kestabilan lebih lama.
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(D

LAMPIRAN

Lampiran 1. Uji Homogenitas dilihat dari Konsentrasi

Sampel Tidak Diatur pH dan Tidak Didinginkan

Konsentrasi a+b)- at+b)-
Pengulangan~ _a _b at+b }(( (a+:)) X[Ea +b;]2

1 1,593 1,533 3,1260 -0,2253  0,050753653
2 1,775 1,654 3,4290 0,0777 0,006039510
3 1,775 1,715 3,4900 0,1387 0,019241653
4 1,654 1,775 3,4290 0,0777 0,006039510
5 1,715 1,775 3,4900 0,1387 0,019241653
6 1,654 1,715 3,3690 0,0177 0,000313796
7 1,593 1,533 3,1260 -0,2253 0,050753653

n= 7

= 23,459 0,152383429
X(atb)= . 351285714
MSB 0,457150286
Pengulangan — UM, @h X [ah-Xo-

1 1,593 1,533 0,0600 0,0516 0
2 1,775 1,654 0,1210 0,1126 0,002659612
3 1,775 1,715 0,0600 0,0516 0,012672327
4 1,654 1,775  -0,1210 -0,1294 0,002659612
5 1,715 1,775  -0,0600 -0,0684 0,016751755
6 1,654 1,715 -0,0610 -0,0694 0,004682469
7 1,593 1,533 0,0600 0,0516 0,004820327

n= 7

> = 0,059 0,044246102

X(at+tb)= 0,008429
MSW 0,154861
F hitung 2,9520

Frabel (p=0,05; v1=6; v2=T) = 3,87

Fhitung < Ftabel

Kesimpulan Contoh homogen
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Hasil dari uji homogenitas pada sampel limbah simulasi yang tidak diatur pH
dan tidak didinginkan didapatkan Fhiwng sebesar 2,9290 dan nilai Fuabe 3,87.
Kesimpulannya Fhiwung < Frabel dengan nilai 2,9290 < 3,87 menunjukkan bahwa sampel

yang tidak diatur pH dan tidak didinginkan adalah homogen.

(2) Sampel Tidak Diatur pH dan Didinginkan

Konsentrasi atb)- a+b)-
Pengulangan™ o b a+b )(( @a +{)) X[Ea +b;] )

1 1,533 1,472 3,0050 -0,0441 0,001948592
2 1,472 1,412 2,8840 -0,1651 0,027272163
3 1,593 1633 3,1260 0,0769  0,005907020
4 1,533 1,654 3,1870 0,1379  0,019004592
5 1,539 1,593 3,1320 0,0829  0,006865306
6 1,472 1,472 2,9440 -0,1051 0,011055020
7 1,533 1,533 3,0660 0,0169  0,000284163

n= 7

= 21,344 0,072336857
X(atb)= . 049142857
MSB 0,217010571
Konsentrasi (a-b)-X(a- [(a-b)-X(a-
Pengulangan a B a-b b) b)|2

1 1,533 1,472 0,0610 0,0601 0
2 1,472 1,412 0,0600 0,0591 0,003617163
3 1,593 1,533 0,0600 0,0591 0,003497878
4 1,533 1,654  -0,1210 -0,1219 0,003497878
5 1,539 1,593  -0,0540 -0,0549 0,014849163
6 1,472 1,472 0,0000 -0,0009 0,003009306
7 1,533 1,533 0,0000 -0,0009 7,34694E-07

n= 7

> = 0,0060 0,028472122

X(at+b)= 0,000857
MSW 0,099652
F hitung 2,1777
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Ftavel (p=0,05; v1=6; v2=7) = 3,87
Fhitung < Ftabel
Kesimpulan Contoh homogen

Hasil dari uji homogenitas pada sampel limbah simulasi yang tidak diatur pH
dan didinginkan didapatkan Fhpiwung sebesar 2,1777 dan nilai Fupel 3,87. Kesimpulannya
Fhitung < Frabel dengan nilai 2,1777 < 3,87 menunjukkan bahwa sampel yang tidak diatur
pH dan didinginkan adalah homogen.

(3) Sampel Diatur pH 1

_ Konsentrasi a+b)- [(a+b)-
Pengulangan a b a+b )(( @a +:)) Xga +b)]2
1 2,381 2,321 4,7020 -0,0694  0,004820327
2 2,442 2,321 4,7630 -0,0084  0,000710408
3 2,381 2,321 4,7020 -0,0694  0,004820327
4 2,442 2,503 4,9450 0,1736  0,030127041
5 2,381 2,381 4,7620 -0,0094  0,0008,8898
6 2,442 2,442 4,8840 0,1126  0,012672327
7 2,321 2,321 4,6420 -0,1294  0,016751755
n= 7
= 33,4 0,069351714
X(at+b)= 4,771428571
MSB 0,208055143
Pengulangan %ﬂamh ab (a-b{)—)X(a- [(a-llgl.ig(a-
1 2,381 2,321 0,0600 0,0343 0
2 2,442 2,321 0,1210 0,0953 0,001175510
3 2,381 2,321 0,0600 0,0343 0,009079367
4 2,442 2,503 -0,0610 -0,0867 0,001175510
5 2,381 2,381 0,0000 -0,0257 0,007519367
6 2,442 2,442 0,0000 -0,0257 0,000661224
7 2,321 2,321 0,0000 -0,0257 0,000661224
n= 7
= 0,18 0,020272204
X(a+b)= 0,025714
MSW 0,070953
F hitung 2,9323
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Ftavel (p=0,05; v1=6; v2=7) = 3,87
Fhitung < Ftabel
Kesimpulan Contoh homogen

Hasil dari uji homogenitas pada sampel limbah simulasi yang diatur pH 1
didapatkan Fhpiung sebesar 2,9323 dan nilai Frbe 3,87. Kesimpulannya Fhitung < Frabel
dengan nilai 2,9323 < 3,87 menunjukkan bahwa sampel yang diatur pH 1 adalah
homogen.

(4) Sampel Diatur pH 2

Konsentrasi a+b)- a+b)-
Pengulangan - a b a+tb )(( (a +{)) X[ga +b;]2
1 2,260 2,139 4,3990 0,3204  0,102674469
2 2,139 1,957 4,0960 0,0174  0,000303755
3 1,836 1,957 3,7930 -0,2856  0,081551041
4 2,018 2,018 4,0360 -0,0426  0,001812327
5 1,896 1,957 3,8530 -0,2256  0,050882469
6 2,139 2,078 42170 0,1384  0,019162469
7 2,078 2,078 4,1560 0,0774  0,005995184
n= 7
= 28,55 0,262381714
X(atb)= 4,078571429
MSB 0,787145143
Pengulangan —I:onsentram b a-b (a-b:)-)X (a- [(a-ll;;]-;((a-
1 2,260 2,139 0,1210 0,0950 0
2 2,139 1,957 0.1820 0,1560 0,009025
3 1,836 1,957  -0,1210 -0,1470 0,024336
4 2,018 2,018 0,0000 -0,0260 0,021609
5 1,896 1,957  -0,0610 -0,0870 0,000676
6 2,139 2,078 0,0610 0,0350 0,007569
7 2,078 2,078 0,0000 -0,0260 0,001225
n= 7
> = 0,182 0,06444
X(at+b)= 0,026
MSW 0,22554
F hitung 3,4900
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Fiabel (p=0,05; v1=6; v2=7) = 3,87
Fhitung < Fabel
Kesimpulan Contoh homogen

Hasil dari uji homogenitas pada sampel limbah simulasi yang diatur pH 2
didapatkan Fhpiwung sebesar 3,4900 dan nilai Fupe 3,87. Kesimpulannya Fhitung < Frabel
dengan nilai 3,4900 < 3,87 menunjukkan bahwa sampel yang diatur pH 2 adalah
homogen.

(5) Sampel Diatur pH 3

- Konsentrasi a+b)- [(atb)-
Pengulangan a b at+b )(( @a +{)) Xga +b)]2
1 2,200 2,200 4,4000 -0,0167  0,000279367
2 2,200 2,139 4,3390 -0,0777  0,006039510
3 2,200 2,139 4,3390 -0,0777  0,006039510
4 2,200 2,260 4,4600 0,0433  0,001873653
5 2,200 2,139 4,3390 -0,0777  0,006039510
6 2,260 2,260 4,5200 0,1033  0,010667939
7 2,260 2,260 4,5200 0,1033  0,010667939
n= 7
= 30,917 0,041607429
X(atb)= 4,416714286
MSB 0,124822286
Pengulangan Iionsentrgsn b a-b (a-b:)-)X (a- [(a-ll));]- ;((a-
1 2,200 2,200 0,0000 -0,0176 0
2 2,200 2,139 0,0610 0,0434 0,000308755
3 2,200 2,139 0,0610 0,0434 0,001886041
4 2,200 2,260 -0,0600 -0,0776 0,001886041
5 2,200 2,139 0,0610 0,0434 0,006017327
6 2,260 2,260 0,0000 -0,0176 0,001886041
7 2,260 2,260 0,0000 -0,0176 0,000308755
n= 7
= 0,123 0,012292959
X(atb)= 0,017571
MSW 0,043025
F hitung 2,9011
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Ftavel (p=0,05; v1=6; v2=7) = 3,87
Fhitung < Ftabel
Kesimpulan Contoh homogen

Hasil dari uji homogenitas pada sampel limbah simulasi yang diatur pH 3
didapatkan Fhpiung sebesar 2,9011 dan nilai Frabel 3,87. Kesimpulannya Fhitung < Frabel
dengan nilai 2,9011 < 3,87 menunjukkan bahwa sampel yang diatur pH 3 adalah
homogen.

(6) Sampel Diatur pH 4

Konsentrasi a+b)- a+b)-
Pengulangan - a b atb )(( (a +2)) X[Ea +b;]2
1 2,139 2,139 4,2780 0,0867  0,007519367
2 2,078 2,018 4,0960 -0,0953  0,009079367
3 2,139 2,018 4,1570 -0,0343  0,001175510
4 2,078 1,957 4,0350 -0,1563  0,024425224
5 2,139 2,139 4,2780 0,0867  0,007519367
6 2,078 2,078 4,1560 -0,0353  0,001245082
7 2,200 2,139 4,3390 0,1477  0,021819510
n= 7
= 29,339 0,072783429
X(a+b)= 4,191285714
MSB 0,218350286
Konsentrasi -b)- -b)-X(a-
Pengulangan ;) N B a-b )((2;;3)) l(a L);];((a
1 2,139 2,139 0,0000 -0,0519 0
2 2,078 2,018  0,0600 0,0081  0,002689163
3 2,139 2,018  0,1210 0,0691  0,000663061
4 2,078 1,957  0,1210 0,0691  0,004780735
5 2,139 2,139 0,0000 -0,0519  0,004780735
6 2,078 2,078  0,0000 -0,0519  0,002689163
7 2,200 2,139  0,0610 0,0091  0,002689163
n= 7
= 0,363 0,017695265
X(atb)= 0,051857
MSW 0,061933
F hitung 3,5256
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Ftavel (p=0,05; v1=6; v2=7) = 3,87
Fhitung < Ftabel
Kesimpulan Contoh homogen

Hasil dari uji homogenitas pada sampel limbah simulasi yang diatur pH 4
didapatkan Fhiung sebesar 3,5256 dan nilai Fipel 3,87. Kesimpulannya Fhitung < Fiabel

dengan nilai 3,5256 < 3,87 menunjukkan bahwa sampel yang diatur pH 4 homogen.
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Lampiran 2. Hasil Penentuan Pengujian Hari Ke 1

Tidak pH1 pH 2 pH3 pH 4

Pengulangan Didinginkan Didinginka (mg/L (mg/L (mg/L (mg/L
(mg/L) n (mg/L) ) ) ) )

1 1,301 1,258 1,852 1,767 1,725 1,682

1,258 1,216 1,809 1,682 1,725 1,682

2 1,428 1,216 1,894 1,682 1,725 1,640

1,343 1,216 1,809 1,555 1,682 1,597

3 1,428 1,301 1,852 1,470 1,725 1,682

1,386 1,258 1,809 1,555 1,682 1,597

4 1,343 1,258 1,894 1,597 1,725 1,640

1,428 1,343 1,936 1,597 1,767 1,555

5 1,386 1,301 1,852 1,513 1,725 1,682

1,428 1,301 1,852 1,555 1,682 1,682

6 1,343 1,216 1,894 1,682 1,767 1,640

1,386 1,216 1,894 1,640 1,767 1,640

7 1,301 1,258 1,809 1,640 1,767 1,725

1,258 1,258 1,809 1,640 1,767 1,682

Rata-rata 1,258 1,258 1,855 1,613 1,731 1,652
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Lampiran 3. Uji Anova Terhadap Pengaruh Pengawetan Sampel

Tidak
SUMMARY Didinginkan Didinginkan PH1 ~pH2 = pH3 — pH4 — p )
(mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
1
Count 7 7 7 7 7 7 42
Sum 9,51 8,809 12,984 11,289 12,114 11,563 66,269
Average 1,3586 1,2584  1,8549 1,6127 1,7306 1,6519 1,5778
Variance 0,0031 0,0014  0,0014 0,0054 0,0009 0,0015 0,0458
2
Count 7 7 7 7 7 7 42
Sum 14,71 8,97 26,562 26,161 17,055 17,425 110,383
Average 2,1014 12814  3,7946 3,7373 2,4364 24893 2,6401
Variance 0,0126 0,0066  0,0303 0,0072 0,0147 0,0062 0,8201
3
Count 7 7 7 7 7 7 42
Sum 13,125 10,478 2331 21212 20,5583 19,153 107,866
Average 1,8750 14969 33300 3,0303 2,9411 27361 2,5682
Variance 0,0131 0,0080  0,0071 0,0044 0,0027 0,0049 0,4480
4
Count 7 - 7 7 7 7 42
Sum 13,438 10,127 21,429 19,528 18,401 13,93 96,853
Average 1,9197 14467  3,0613 27897 2,6287 1,9900 2,3060
Variance 0,0094 0,0057  0,0085 0,0041 0,0060 0,0023 0,3290
5
Count 7 7 7 7 7 7 42
Sum 10,915 9,342 16,908 16,425 14,975 12,46 81,025
Average 1,5593 13346 24154 23464 2,1393 1,7800 1,9292
Variance 0,0032 0,0009  0,0022 0,0025 0,0049 0,0026 0,1675
6
Count 7 7 7 7 7 7 42
Sum 10,796 9,523 16,751 15,604 15,605 12,771 81,05
Average 1,5423 1,3604 23930 12,2291 22293 1,8244 1,9298
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Variance 0,0026 0,0063 0,0038 0,0013 0,0176 0,0097 0,1562
7
Count 7 7 7 7 7 7 42
Sum 5,058 3,913 16,429 15,572 14,656 8,8 64,428
Average 0,7226 0,5590 2,3470 22246 2,0937 1,2571 11,5340
Variance 0,0024 0,0016 0,0023 0,0018 0,0007 0,0035 0,5374
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Lampiran 4. Penentuan Control Chart Rata-rata Setiap Sampel Hari Ke 1

Pengulangan

AN N kA W

Rata-rata

Tidak

didinginkan
(mg/L)

1,5636
1,7151
1,7454
1,7151
1,7454
1,6848
1,5636
1,6761

Didinginkan
(mg/L)
1,5030
1,4424
1,5636
1,5939
1,5939
1,4727
1,5333
1,5290

pH1 pH 2
(mg/L) (mg/L)
2,3515  2,2000
2,3818  2,0484
2,3515 1,8969
2,4727  2,0181
2,3818  1,9272
2,4424  2,1090
2,3212  2,0787
2,3861 2,0398

pH3
(mg/L)
2,2000
2,1696
2,1696
2,2303
2,1696
2,2606
2,2606
2,2086

pH 4
(mg/L)
2,1393
2,0484
2,0787
2,0181
2,1393
2,0787
2,1696
2,0960
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(1) Sampel Tidak Diatur pH dan Tidak Didinginkan

Pengulangan K(?lg;le;b UCL LCL Rata-rata

1 1,5636 1,9015 1,4983 1,7000

2 1,7151 1,9015 1,4983 1,7000

3 1,7757 1,9015 1,4983 1,7000

4 1,7151 1,9015 1,4983 1,7000

5 1,7454 1,9015 1,4983 1,7000

6 1,6848 1,9015 1,4983 1,7000

7 1,5636 1,9015 1,4983 1,7000
Rata-rata 1,7000
SD 0,0671
UCL 1,9015
LCL 1,4983

(2) Sampel Tidak Diatur pH dan Didinginkan
Hari ke K;‘IﬂgfLI;b UCL LCL Rata-rata

1 1,5030 1,7055 1,3509 1,5283

2 1,4424 1,7055 1,3509 1,5283

3 1,5636 1,7055 1,3509 1,5283

4 1,5939 1,7055 1,3509 1,5283

5 1,5939 1,7055 1,3509 1,5283

6 1,4727 1,7055 1,3509 1,5283

7 1,5333 1,7055 1,3509 1,5283
Rata-rata 1,5283
SD 0,0591
UCL 1,7055
LCL 1,3509
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(3) Sampel Diatur pH 1

Hari ke K(*:l‘g/rLl;b UCL LCL Rata-rata
1 2,3515 2,5333 2,2606 2,3970
2 2,3818 2,5333 2,2606 2,3970
3 2,3515 2,5333 2,2606 2,3970
4 2,4727 2,5333 2,2606 2,3970
5 2,3818 2,5333 2,2606 2,3970
6 2,4424 2,5333 2,2606 2,3970
7 2,3212 2,5333 2,2606 2,3970
Rata-rata 2,3970
SD 0,0454
UCL 2,5333
LCL 2,2606
(4) Sampel Diatur pH 2
Hari ke K(i:liig‘;Ll))b UCL LCL Rata-rata
1 2,2000 2,34267 1,7238 2,0333
2 2,0484 2,34267 1,7238 2,0333
3 1,8969 2,34267 1,7238 2,0333
4 2,0181 2,34267 1,7238 2,0333
5 1,9272 2,34267 1,7238 2,0333
6 2,1090 2,34267 1,7238 2,0333
7 2,0787 2,34267 1,7238 2,0333
Rata-rata 2,0333
SD 2,3426
UCL 2,3426
LCL 1,7238
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(5) Sampel Diatur pH 3

Hari ke K(an‘:;/rLl))b UCL LCL Rata-rata
1 2,2000 2,3050 2,0949 2,2000
2 2,1697 2,3050 2,0949 2,2000
3 2,1697 2,3050 2,0949 2,2000
4 2,2303 2,3050 2,0949 2,2000
5 2,1697 2,3050 2,0949 2,2000
6 2,2606 2,3050 2,0949 2,2000
7 2,2606 2,3050 2,0949 2,2000
Rata-rata 2,2000
SD 0,0350
UCL 2,3050
LCL 2,0949
(6) Sampel Diatur pH 4
Hari ke K(alﬁg;'Ll;b UCL LCL Rata-rata
1 2,1393 2,2166 1,9508 2,0838
2 2,0484 2,2166 1,9508 2,0838
3 2,0787 2,2166 1,9508 2,0838
4 2,0181 2,2166 1,9508 2,0838
5 2,1393 2,2166 1,9508 2,0838
6 2,0787 2,2166 1,9508 2,0838
7 2,1697 2,2166 1,9508 2,0838
Rata-rata 2,0838
SD 0,0443
UCL 2,2166
LCL 1,9508

42



Lampiran 5. Pembuatan Kurva Kalibrasi Standar Timbal

1. Pembuatan Sampel Limbah Simulasi

Dibuat 2 ppm (mg/L) sebanyak 2000 mL /2 L

m
2mg/L=__
2L
4mg =m

Mmol Pb*" = mmol Pb(NO3),
m Pba2+ _m Pb(NO3)2
Ar Pb Mr Pb(NO3)2

4 mg m Pb(NO3)2

207 mg/mmol  331,2 mg/mmol

m Pb(NO3) = 4 mg x 331,2 mg/mmol

207 mg/mmol
=6,4 mg
m Pb(NO3)2=0,0064 g
2. Pembuatan Larutan Induk Timbal 100 mg/L
m=CxV
=100 mg/L x 0,25 L

=25mg
=0,025¢g
3.  Pembuatan Larutan Standar Timbal 10 mg/L
V1.C1=V2.C,

V1.100 mg/L =500 mL . 10 mg/L

_ 500mL. 10 mg/L

Vi
100 mg/L

Vi=50mL
4. Pembuatan Larutan Induk Logam Timbal 100 mg/L
V1.C1=V2.C,
V1.1000 mg/L = 100 mL . 100 mg/L

43



100 mL. 100 mg/L
Vi= g/

1000 mg/L

Vi=10mL

5.  Pembuatan Larutan Kerja Logam Timbal

e Konsentrasi 0 mg/L

Vi.C1= V..

V1.10 mg/L =25 mL . 0 mg/L

25 mL. 0 mg/L
Vi=— 404 ————
10 mg/L

Vi=0mL
e Konsentrasi 0,2 mg/L
Vi1.C1= V2.Co
V1.10 mg/L =25 mL . 0,2 mg/L

_25mL. 0,2mg/L
10 mg/L

Vi=0,5mL

Vi

e Konsentrasi 0,5 mg/L
Vi.Ci= V2.
V1.10 mg/L =25 mL . 0,5 mg/L

_25mL. 0,5 mg/L
10 mg/L

Vi=125mL

Vi

e Konsentrasi 1 mg/L

V1.Ci1= V2.,
V1.10 mg/L =25 mL . I mg/L
V= 25 mL.1mg/L
10 mg/L
Vi=2,5mL

e Konsentrasi 3 mg/L
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Vi1.Ci= V2.,
Vi1.10 mg/L =25 mL . 3 mg/L

25 mL. 3 mg/L
Vi=— —
10 mg/L
Vi=7,5mL

e Konsentrasi 5 mg/L
Vi.Ci= V2.,
V1.10 mg/L =25 mL . 5 mg/L

25 mL.5mg/L
V=220 el
10 mg/L
Vi=12,5mL

e Konsentrasi 7 mg/L
Vi.Ci= V2.,

V1.10 mg/L =25 mL . 7 mg/L

25 mL .7 mg/L
Vi=—m7m8M——
10 mg/L

Vi=17,5mL

6. Tabel Absorbansi Larutan Kerja Logam Timbal

Konsentrasi Standar

Logam Timbal (mg/L) Absorbansi

0 0
0,2 0,002
0,5 0,009

1 0,017

3 0,050

> 0,083

7 0,155
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7. Kurva Kalibrasi Larutan Kerja Logam Timbal

0,14
0,12
0,1
0,08
0,06
<< 0,04
0,02

0

bsorbansi

Konsentrasi

Persamaan Regresi Linier: y = 0,0165x + 0,0003
R>=0,9997

r=0,999
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Lampiran 6. Penentuan LOD dan LOQ
1. Tabel Perhitungan LOD dan LOQ

Konsentrasi Standar Absorbansi

Timbal (mg/L) (y) yi (y-y1)’

0 0,000 0,0003 0,00000008

0,2 0,002 0,0036 0,00000169

0,5 0,009 0,0086 0,00000210

1 0,017 0,0168 0,00000064

3 0,050 0,0498 0,00000008

5 0,083 0,0828 0,00000025

7 0,155 0,1426 0,00015380
>(y-yi)? 0,00000586

2. Standar Deviasi

* n-2

0,00000586
% e
S ("/x) = 0,00108259

4, LOD

S (=

_3xS(y/x)
slope

LOD

LOD = 3 x 0,00108259
0,0165
LOD =0,1968 mg/L
5. LOQ

_ 10 xS (y/x)
slope

LOQ
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LOQ=
0,0165

LOQ =0,6561 mg/L

10 x 0,00108259
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