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LAMPIRAN 1

ALUR PENGUJIANAN ANALISIS KUALITATIF DAN KUANTITATIF
TIMBAL (Pb)

Analisis Kualitatif Pb

Pengumpulan Data
Sampel Uji

l

Penyiapan Bahan

|

Preparasi Sampel

l Destruksi basah pada sampel

Pengujian Kualitatif Pb

Gambar 1V.1 Alur Pengujian Kualitatif Pb (Timbal)
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LAMPIRAN 1
(LANJUTAN)

ALUR PENGUJIANAN ANALISIS KUALITATIF DAN KUANTITATIF
TIMBAL (Pb)

Analisis Kuantitatif Pb

Sampel yang positif
mengandung Pb

!

Pembuatan Larutan Baku
Pb

Pb (NO3)2 100mg dilarutkan dalam
aquadest sampai 100ml

Dari larutan induk 1000ppm dibuat seri
pengeceran bervariasi

Pembuatan Kurva
Kalibrasi

Mengukur serapan larutan Baku Pb
pada berbagi konsentrasi

Pengukuran Kadar Logam
Pb dalam sampel

Di ukur pada A 283,3 nm

Gambar 1V.1 Alur Pengujian Kuantitatif Pb (Timbal)
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LAMPIRAN 2

ALUR KERJA DESTRUKSI BASAH SAMPEL

Destruksi Basah

Sampel
v Dicuci
Blender sampai Homogen
l Dimasukan
Oven
Pada Suhu 60°C sampai
massa konstan

Massa Konstan
l Masukkan kedalam mortir

Gerus hingga halus

'

Serbuk sampel
l Ditambahkan 7mL H>SO4 dan
15mL HNO3
Panaskan
l Hingga larutan jernih

Campuran disaring

'

Filtrat

l Masukkan kedalam labu ukur 50mL

Tambahkan aquadest

l Sampai tanda batas

Sampel siap dianalisis
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LAMPIRAN 3

ALUR PENGUJIAN ANALISIS KUALITATIF SAMPEL

Pengujian Kualitatif Pb

Pengujian |

5ml sampel ditambah HCI encer, kocok selama
30 detik, Positif Jika menjadi endapan putih

Ditambah air panas menjadi larut memisah
menjadi kristal apabila setelah dingin.

v

Pengujian 11

5ml sampel ditambah serbuk KI, positif
apabila terbentuk endapan kuning

v

Pengujian 111

5ml sampel ditambah serbuk Naz; COs , positif
apabila akan terbentuk endapan putih
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LAMPIRAN 4
VERIFIKASI METODE

Tabel V.1
Hasil Uji Linieritas

Data absorbansi kurva kalibrasi standar Pb

Konsentrasi Pb standar (ppm) Absorbansi
0 0
0,2 0,0056
0,4 0,0103
0,6 0,0131
0,8 0,0179
1 0,0234
12 0,029
14 0,0329
1,6 0,0381
0.045 Kurva Standar Kalibrasi Timbal (Pb)
0.04
0.035
2 0,03 y = 0.0235x + 0.0001
8 0.025 R? =0.9968
2 0.02
& 0.015
0.01
0.005
O T T T T T T T T 1
02 04 06 08 1 1.2 14 16 1.8

Konsentrasi Timbal (Pb) mg/L

Gambar V.1 Kurva standar Pb
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Tabel V.2
Hasil Uji Batas Deteksi (LOD) dan Batas Kuantitasi (LOQ) Pb

45

Konsentrasi

Y (abs

Yi (abs

NG Pb (ppm) alat) hitungan) Y-Yi (Y-Yiy’

1 0 0 0 0 0

2 0,2 0,0056 0,0048 0,0008 0,00000064

3 0,4 0,0103 0,0095 0,0008 0,00000064

4 0,6 0,0131 0,0142 -0,0011 0,00000121

5 0,8 0,0179 0,0189 -0,001 0,000001

6 1 0,0234 0,0236 -0,0002 0,00000004

7 1,2 0,029 0,0283 0,0007 0,00000049

8 1,4 0,0329 0,033 -0,0001 | 0,00000001

9 1,6 0,0381 0,0377 0,0004 0,00000016
Jumlah 7,2 0,00000419

Rata-Rata 0,8

Perhitungan Batas Deteksi (LOD) dan Batas Kuantitasi (LOQ) Pb

Persamaan garis regresi y = 0,0235x + 0,0001

s/, w/Z(Y-Yi)2 _4/0,00000419
" =

Batas deteksi (LOD) =

Batas Kuantitas (LOQ) =

n-2

9-2

3.8Y/x _ 3x0,000773

=0,000773

slope

0,0235

10.8%/x _ 10x 0,000773

slope

0,0235

=0,0986 ppm

= 0,3289 ppm
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LAMPIRAN 4
(LANJUTAN)
Tabel V.3
Hasil Uji Akurasi
Konsentrasi Setelah | Perolehan
Konsentrasi | Absorban | Konsentrasi
Penambahan Baku Kembali
Pb (ppm) (A) Awal (ppm)
Pb (ppm) (%)
0,2 0,027 0,9745 1,1447 85,1
0,2 0,027 0,9745 1,1447 85,1
0,2 0,027 0,9745 1,1447 85,1
Rata-rata 85,1
0,4 0,031 0,9745 1,3149 85,1
0,4 0,031 0,9745 1,3149 85,1
0,4 0,031 0,9745 1,3149 85,1
Rata-rata 85,1
Keterangan :

% perolehan kembali =

C setelah penambahan baku-C awal

11,1447 - 0,9745

C baku

0,2

X 100% = 85,1 %

X 100%
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LAMPIRAN 4
(LANJUTAN)
Tabel V.4
Hasil Uji Presisi Timbal (Pb)
, Kadar |,
NO ngs(i)rgrrne;s' Abs(‘X)ba” Hasil Pb Q;eggl'ier&r)‘ XXi | (X-Xiy?
(ppm)
1 1,051 0,024 1,017 96,76 -0,6819 | 0,4649
2 1,051 0,024 1,017 96,76 -0,6819 | 0,4649
3 1,051 0,023 0,974 92,67 3,4095 | 11,6244
4 1,051 0,024 1,017 96,76 -0,6819 | 0,4649
5 1,051 0,024 1,017 96,76 -0,6819 | 0,4649
6 1,051 0,024 1,017 96,76 -0,6819 | 0,4649
Jumlah 6,059 576,47 13,9489
Rata-rata (Xi) 1,0099 96,08

Perhitungan Presisi

| 13,9489
- 6-1
=1,6702

SD
b. %RSD = X X 100%

11,6702
96,08

X 100% =1,7383%




Total X

n

Dimana X =

c. Ketelitian
o SD
% Ketelitian =100 - Y

1,6702
96,08

=99,98%

=100 -

48



LAMPIRAN 5

ANALISIS KUALITATIF

HASIL UJ

Hasil Uji Pengendapan dengan Pereaksi HCI encer

| BATAS DETEKSI

Tabel V.5

49

No Konsentrasi larutan Reaksi warna dengan Hasil
standar Timbal Pb (ppm) pereaksi HCI encer Pengamatan
1 10.000 Endapan Putih Positif
2 9.000 Endapan Putih Positif
3 8.000 Endapan Putih Positif
4 7.900 Endapan Putih Positif
5 7.800 Endapan Putih Positif
6 7.700 Endapan Putih Positif
7 7.600 Endapan Putih Positif
8 7.500 Endapan Putih Negatif
Tabel V.6
Hasil Uji Pengendapan dengan Pereaksi Kl
No Konsentrasi larutan Reaksi warna dengan Hasil
standar Timbal Pb (ppm) pereaksi Kl Pengamatan

1 1000 endapan berwarna kuning Positif
2 900 endapan berwarna kuning Positif
3 800 endapan berwarna kuning Positif
4 700 endapan berwarna kuning Positif
5 600 endapan berwarna kuning Positif
6 500 endapan berwarna kuning Positif
7 400 endapan berwarna kuning Positif
8 300 endapan berwarna kuning Positif
9 200 endapan berwarna kuning Positif
10 100 endapan berwarna kuning Positif
11 90 endapan berwarna kuning Negatif




LAMPIRAN 5
(LANJUTAN)

Hasil Uji Pengendapan dengan Pereaksi Na2CO3

Tabel V.7

50

No Konsentrasi larutan Reaksi warna dengan Hasil
standar Timbal Pb (ppm) pereaksi Na.COs Pengamatan

1 1000 Endapan Putih Positif
2 900 Endapan Putih Positif
3 800 Endapan Putih Positif
4 700 Endapan Putih Positif
5 600 Endapan Putih Positif
6 500 Endapan Putih Positif
7 400 Endapan Putih Positif
8 300 Endapan Putih Positif
9 200 Endapan Putih Positif
10 100 Endapan Putih Negatif
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HASIL UJI KUALITATIF PADA SAMPEL DENGAN PENJUAL

BERJARAK 5 METER DARI JALAN RAYA

Tabel V.8
Hasil Uji Kualitatif dengan Pereaksi HCI encer

No SAMPEL Reaksi warna dengan Hasil
pereaksi HCI encer Pengamatan
1 | Mentah jam pertama Endapan Putih Negatif
2 | Mentah jam keempat Endapan Putih Negatif
3 | Matang jam pertama Endapan Putih Negatif
4 | Matang jam keempat Endapan Putih Negatif
Tabel V.9
Hasil Uji Kualitatif dengan Pereaksi Kl
No SAMPEL Reaksi warna dengan Hasil
pereaksi Kl Pengamatan
1 | Mentah jam pertama endapan berwarna kuning Negatif
2 | Mentah jam keempat endapan berwarna kuning Negatif
3 | Matang jam pertama endapan berwarna kuning Negatif
4 | Matang jam keempat endapan berwarna kuning Negatif
Tabel V.10
Hasil Uji Kualitatif dengan Pereaksi Na,COs3
Reaksi warna dengan Hasil
No Q@ V] pereaksi NazCOgs Pengamatan
1 | Mentah jam pertama Endapan Putih Negatif
2 | Mentah jam keempat Endapan Putih Negatif
3 | Matang jam pertama Endapan Putih Negatif
4 | Matang jam keempat Endapan Putih Negatif
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HASIL UJI KUALITATIF PADA SAMPEL DENGAN PENJUAL
BERJARAK KURANG LEBIH 100 METER DARI JALAN RAYA

Hasil Uji Kualitatif dengan Pereaksi HCI encer

Tabel V.11

Reaksi warna dengan Hasil
No Sampel pereaksi HCI encger Pengamatan
1 | Mentah jam pertama Endapan Putih Negatif
2 | Mentah jam keempat Endapan Putih Negatif
3 | Matang jam pertama Endapan Putih Negatif
4 | Matang jam keempat Endapan Putih Negatif
Tabel V.12
Hasil Uji Kualitatif dengan Pereaksi Kl
No Sampel Reaksi warna dengan Hasil
pereaksi Kl Pengamatan
1 | Mentah jam pertama endapan berwarna kuning Negatif
2 | Mentah jam keempat endapan berwarna kuning Negatif
3 | Matang jam pertama endapan berwarna kuning Negatif
4 | Matang jam keempat endapan berwarna kuning Negatif
Tabel V.13
Hasil Uji Kualitatif dengan Pereaksi Na2COs
Reaksi warna dengan Hasil
No i pereaksi NazCO% Pengamatan
1 | Mentah jam pertama Endapan Putih Negatif
2 | Mentah jam keempat Endapan Putih Negatif
3 | Matang jam pertama Endapan Putih Negatif
4 | Matang jam keempat Endapan Putih Negatif




LAMPIRAN 6

PENGUKURAN KADAR TIMBAL (Pb) DALAM SAMPEL

Tabel V.14
Kadar Timbal(Pb) dalam sampel sate ayam
. Kadar Pb
Sampel Absorban Konsentrasi Pb (mg/L
Mentah Al 0,014
0,014
0,014 0,5915 29,575
Rata-rata 0,014
Mentah A4 0,023
0,022
0.023 0,9603 48,015
Rata-rata 0,023
Matang Al 0,02
0,02
0,02 0,8468 42 .34
Rata-rata 0,02
Matang A4 0,025
0,025
0.025 1,0596 52,98
Rata-rata 0,025
Mentah B1 0,02
0,02
0.02 0,8468 42 34
Rata-rata 0,02
Mentah B4 0,023
0,023
0,024 0,9887 49,435
Rata-rata 0,023
Matang B1 0,022
0,021
0.021 0,9035 45,175
Rata-rata 0,021
Matang B4 0,029
0,029
0.029 1,2298 61,49
Rata-rata 0,029

Persamaan Regresi Linier : y = 0,0235x + 0,0001
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Konsentrasi Pb = YT

~0,029-0,0001
© 00,0235

= 1,2298 mg/L
Keterangan : y = absorban sampel
a = intercept dari persamaan regresi linier

b = slope dari persamaan regresi linier

(D-E)x V
w

_ (1,2298-0 mg/k)x 0,05k
B 0,001kg

= 61,49 mg/Kg

Kadar Pb mg/Kg =

Keterangan : D = Konsentrasi sampel mg/L dari hasil pembacaan AAS
E = Konsentrasi Blanko mg/L dari hasil pembacaan AAS
V = Volume akhir larutan sampel yang disiapkan (Liter)

W = Berat sampel (Kg)
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LAMPIRAN 7

PREPARASI SAMPEL DENGAN MENGGUNAKAN DESTRUKSI BASAH

Gambar V.2 Sampel Sate Daging Ayam dari pedagang yang berjarak
+100 meter dari sumber pencemar

Gambar V.3 Larutan Hasil Destruksi
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LAMPIRAN 7
(LANJUTAN)

Gambar V.4 Sampel Sate Daging Ayam dari pedagang yang berjarak
5 meter dari sumber pencemar’

Gambar V.5 Larutan Hasil Destruksi
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LAMPIRAN 8

VERIFIKASI METODE

Gambar V.6 Uji Akurasi

Gambar V.7 Uji Presisi
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LAMPIRAN 9

HASIL UJI BATAS DETEKSI

" %*d 1

Gambar V.9 Uji Batas Deteksi Larutan Standar Pb Dengan Pereaksi Serbuk
Na,COs
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LAMPIRAN 10

UJI KUALITATIF PADA SAMPEL PEDAGANG YANG BERJARAK 5
METER DARI JALAN RAYA

Gambar V.11 Sampel Matang Pada Jam Keempat
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LAMPIRAN 10
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Gambar V.13 Sampel Mentah Pada Jam Keempat
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UJI KUALITATIF PADA SAMPEL PEDAGANG BERJARAK
+100METER DARI JALAN RAYA

Gambar V.15 Sampel Matang Pada Jam Keempat
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LAMPIRAN 10
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A

Gambar V.17 Sampel Mentah Pada Jam Keempat



LAMPIRAN 11

PENGUKURAN KADAR SAMPEL

Gambar V.18 Pengukuran Kadar Pb (Timbal) dalam Sémpel Sate Ayam

63



