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SUMMARY
VERIFICATION OF STEEL (Fe) TEST METHODS IN WATER WASTES
OF BATUBARA HANDLING AND TRANSPORTATION LABORATORY
(PAB) USING SNI 6989-84-2019
Winda Pratiwi: Dibimbing oleh Dr. Suheryanto, M.Si. and Prof. Dr. Muharni, M.Si.
Departement of Chemistry, Faculty of mathematics and Natural Sciences,
Sriwijaya University x+43, 4 Tabels, 10 Picture, 5 Appendices

Verification of the test method for iron (Fe) levels in wastewater in the coal
handling and transportation laboratory was carried out using the atomic
absorption spectrophotometer (AAS) method. The purpose of the study was to
determine the linearity of the calibration curve, limit of detection (LOD), limit of
quantitation (LOQ), method detection level (MDL), precision, and accuracy. The
results obtained from the method verification parameters, such as the linearity of
the calibration curve, obtained a slope value of 0.0383 and a correlation
coefficient value of 0.99987. The limit of detection (LOD) value was 0.0414
mg/L, the limit of quantitation (LOQ) was 0.1382 mg/L, and the method
detection level (MDL) was 0.0016. The precision value obtained from analyst 1
was 0.6766% and in analyst 2 it was 0.5915%. The CV Horwitzh value of analyst
1 was obtained at 3.40% and analyst 2 was obtained at 2.40%. The accuracy
value obtained was 102.54%. Research was conducted to determine the
parameters of method verification by producing accurate, precision, reliable and
consistent data in accordance with established standards.

Keywords : Method Verification, Wastewater, Iron (Fe) content, AAS

Citation  : 32 (2010-2024)
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RINGKASAN
VERIFIKASI METODE UJI KADAR BESI (Fe) DALAM AIR LIMBAH
LABORATORIUM PENANGANAN DAN ANGKUTAN BATUBARA
(PAB) MENGGUNAKAN SNI 6989-84-2019
Winda Pratiwi: Dibimbing oleh Dr. Suheryanto, M.Si. dan Prof. Dr. Muharni, M.Si.
Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas
Sriwijaya x+43, 4 Tabel, 10 Gambar, 5 Lampiran

Verifikasi metode uji kadar besi (Fe) dalam air limbah di laboratorium
penanganan dan angkutan batubara dilakukan dengan menggunakan metode
spektrofotometer serapan atom (AAS). Tujuan dari penelitian untuk menentukan
linieritas kurva kalibrasi, limit of detection (LOD), limit of guantitation (LOQ),
method detection level (MDL), presisi, dan akurasi. Hasil yang diperoleh dari
parameter verifikasi metode, seperti linieritas kurva kalibrasi, nilai slope diperoleh
sebesar 0,0383 dan nilai koefisien korelasi sebesar 0,99987. Nilai limit of
detection (LOD) sebesar 0,0414 mg/L, limit of quantitation (LOQ) sebesar 0,1382
mg/L, dan method detection level (MDL) sebesar 0,0016. Nilai presisi diperoleh
dari analis 1 sebesar 0,6766% dan pada analis 2 diperoleh sebesar 0,5915%. Nilai
CV Horwitzh analis 1 diperoleh sebesar 2,40% dan analis 2 diperoleh sebesar
2,40%. Nilai akurasi diperoleh sebesar 102,54%. Penelitian dilakukan untuk
menentukan paramater-parameter verifikasi metode dengan menghasilkan data
yang akurat, dapat dipercaya dan konsisten sesuai dengan standar yang ditetapkan.

Kata Kunci : Verifikasi Metode, Air limbah, Kadar besi (Fe), AAS
Sitasi : 32 (2010-2024)
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BAB I
PENDAHULUAN
1.1  Latar Belakang

Era industri semakin maju membuat air limbah banyak mengandung
berbagai kontaminan, termasuk logam berat seperti besi (Fe), menjadi tantangan
serius bagi lingkungan. Pencemaran air ini umumnya disebabkan oleh keberadaan
komponen organik dan anorganik yang berasal dari aktivitas manusia, baik dari
sektor industri maupun limbah domestik. Salah satu kontaminan yang paling
berbahaya adalah besi (Fe) yang jika kadarnya melebihi ambang batas yang
diperbolehkan, dapat merusak kualitas lingkungan perairan. Oleh karena itu, perlu
dilakukan verifikasi metode uji yang akurat untuk menentukan nilai residu
minimum (renim) dari kandungan besi dalam air limbah. Standar Nasional
Indonesia (SNI) 6989-84-2019 menyediakan panduan komprehensif untuk
pengujian kadar besi dalam air limbah melalui metode Atomic Absorption
Spectroscopy (AAS) — nyala. Metode Atomic Absorption Spectroscopy (AAS)
diakui secara luas karena kemampuannya dalam mendeteksi dan mengukur
konsentrasi logam dalam sampel dengan presisi tinggi (Eka Saputra, 2023).

Verifikasi metode terdapat dua jenis metode, yaitu metode CRM dan
metode %recovery. Kedua metode ini memiliki perbedaan masing-masing.
Certified Reference Materials (CRM) adalah bahan acuan standar yang
bersertifikat dengan level tinggi karena telah diuji dengan prosedur yang valid di
berbagai laboratorium bersertifikasi internasional (Irzon, 2018). Metode
%recovery dilakukan dengan adanya menambahkan komponen target dalam
konsentrasi tertentu ke dalam sampel dan mengukur seberapa banyak yang dapat
dipulihkan. %recovery digunakan secara rutin di laboratorium untuk memastikan
dan membantu mengidentifikasi potensi kehilangan atau gangguan dalam proses
pengujian (Suryani dkk, 2023).

Penambahan larutan spike dilakukan untuk memverifikasi bahwa metode
pengujian yang digunakan memenuhi standar yang ditetapkan, yaitu SNI 6989-
84-2019 dan 1SO 17025:2015. Penambahan larutan spike ini tidak hanya
berfungsi untuk memastikan bahwa standar tersebut terpenuhi, tetapi juga

bertujuan untuk memverifikasi bahwa metode pengujian yang diterapkan dapat
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menghasilkan nilai yang akurat dan efisien. Selain itu, untuk memastikan bahwa
metode pengujian tersebut sesuai dengan standar regresi yang berlaku, sehingga
hasil pengujian dapat diandalkan, konsisten, dan dapat diulang dengan tingkat
presisi yang tinggi.

Berdasarkan standar 1SO 17025:2015 verifikasi metode bertujuan untuk
menilai kesesuain metode uji yang digunakan secara rutin di dalam laboratorium.
Proses verifikasi ini memastikan bahwa metode yang digunakan tidak hanya
sesuai dengan standar yang ditetapkan tetapi juga menghasilkan data yang akurat,
presisi, dan dapat diandalkan (Faridah dkk, 2018). Verifikasi merupakan metode
kuantitatif dengan parameter pengujian meliputi linieritas kurva kalibrasi, limit
deteksi (LOD), limit kuantisasi (LOQ), method detection level (MDL), akurasi
dan presisi dengan mengikuti metode SNI 6989-84-2019 tentang cara uji Besi
(Fe) dengan spektrofotemer serapan atom (sukrayono dkk, 2017).

Penelitian ini menggunakan %recovery untuk memastikan bahwa
laboratorium yang digunakan sudah mematuhi standar regulasi yang berlaku
sesuai dengan SNI 6989-84-2019 dan ISO 17025:2015. Metode ini juga
digunakan untuk mengevaluasi seberapa efisien metode pengujian dalam
mendeteksi logam besi dalam sampel air limbah di laboratorium. Dengan
demikian alasan saya melakukan verifikasi metode untuk membuktikan bahwa
metode tersebut telah memenuhi syarat penggunaannya dan menghasilkan data
yang valid. Verifikasi metode perlu dilakukan agar metode tersebut dapat
digunakan dengan tepat dan andal.

1.2 Rumusan Masalah

Bagaimana menentukan nilai parameter hasil verifikasi metode uji kadar
besi (Fe) dalam air limbah di laboratorium penanganan dan angkutan batubara
(PAB) dengan metode Atomic Absorption Spectroscopy (AAS), meliputi linieritas
kurva kalibrasi, limit deteksi (LOD), limit kuantisasi (LOQ), method detection
level (MDL), akurasi dan presisi. Serta menilai keakuratan dan kelayakan

verifikasi metode uji yang dilakukan.
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1.3 Tujuan
1. Menentukan nilai parameter hasil verifikasi metode uji kadar besi (Fe)
dalam air limbah laboratorium penanganan dan angkutan batubara,
khususnya pada parameter linieritas kurva kalibrasi, limit deteksi (LOD),
limit kuantisasi (LOQ), tingkat deteksi metode (MDL), akurasi dan
presisi sesuai dengan SNI 6989-84-20109.
2. Menentukan kelayakan metode uji kadar besi (Fe) dalam air limbah di

laboratorium penanganan dan angkutan batubara (PAB) yang dilakukan.

1.4 Manfaat

Penelitian ini memberikan informasi hasil verifikasi metode pengujian
kadar besi dengan menggunakan Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) thermo
ICE 3000 dan parameter-parameternya seperti linieritas kurva kalibrasi, limit
deteksi (LOD), limit kuantisasi (LOQ), method detection level (MDL), akurasi

dan presisi.
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