
r* . it S

VALIDASI METODA COLD VAPOVR ATOM1CABSORPTION 

SPECTROMETRY (CV-AAS) UNTUK PENENTUAN TOTAL 

MERKURI PADA SAMPEL SEDIMEN

SKRIPSI

Diajukan sebagal salah satu syarat natok memperoleh gelar Sarjana Sains dt. 
bidang Studi Kimia pada Fakultas MIPA

Oleh:
AGUSTINISARTIKA 

08081003051

KV

.
JURUSAN KIMIA

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS SRIWUAYA

2013



nA; \

S&- V \Jm \y
\

0- 'o

1 lipu,
VALIDASI METODA COLD VAPOUR ATOMIC ABSORPTfONJSy 

SPECTROMETRY(CV-AAS) UNTUK PENENTUAN 

MERKURI PADA SAMPEL SEDIMEN

-n

i.
Jkrti »

1

y
p-

*V

SKRIPSI
i
! Diajukan sebagai salah satu syarat untuk memperoleh gelar Sarjana Sains di 

bidang Studi Kimia pada Fakultas MIPA

Oleh :
AGUSTINI SART1KA

J

080S1003051

K

JURUSAN KIMIA
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

UNIVERSITAS SRIWIJAYA
2013



LEMBAR PERSETUJUAN SKRIPSI

: Validasi Metoda Cold Vapour Atomic Absorption 

Spectrometry (CV-AAS) Untuk Penentuan 

Merkuri Pada Sampel Sedimen 

: Agustini Sartika 

: 08081003051 

: Kimia

Judul Proposal Skripsi

Nama Mahasiswa

NIM
Jurusan
Telah disetujui untuk disidangkan pada tanggaL Januari 2013

Indralaya, Januari 2013

Pembimbing :

1. Dr. Suheryanto, M.Si 

NIP. 196006251989031006

2. Nova Yuliasari, M.Si. 
NIP. 197307261999032001



HALAMAN PENGESAHAN SKRIPSI 

Judul Proposal Skripsi: Validasi Metoda Cold Vapour Atomic Absorption
Spectrometry (CV-AAS) Untuk Penentuan Merkuri Pada 

Sampel Sedimen 

: Agustini Sartika 

: 08081003051 

: Kimia

Nama Mahasiswa
NIM
Jurusan
Telah dipertahankan dihadapan pembimbing dan pembahas sidang sarjana 

Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas 

Sriwijaya pada tanggal 14 Januari 2013 Dan telah diperbaiki, diperiksa, serta 

disetujui sesuai dengan masukan yang diberikan.
Indralaya, Januari 2013

Ketua :
1. Dr. Suheryanto, M.Si.

NIP. 196006251989031006

Anggota:
2. Nova Yuliasari, M.Si.

NIP.197307261999032001
3. Dra. Fatma, M.S.

NIP.196207131991022001
4. Dr. Heni Yohandini, M.Si. 

NIP.197011152000122004
5. Addy Rachmat, M.Si.

NIP.197409282000121001

.Z.

-

Kimia

foto, M.Si. 
1989031006



PERNYATAAN KEASLIAN KARYA ILMIAH

Yang bertanda tangan di bawah ini :

: Agustini sartika 
: 08081003051 
: MIPA/Kimia

Nama mahasiswa 
NIM
Fakultas/Jurusan

Menyatakan bahwa skripsi ini adalah hasil karya saya sendiri dan karya ilmiah ini 
belum pernah diajukan sebagai pemenuhan persyaratan untuk memperoleh gelar 
kesarjanaan strata satu (SI) dari Universitas Sriwijaya maupun perguruan tinggi 
lain.

Semua informasi yang dimuat dalam skripsi ini yang berasal dari penulis 
lain baik yang dipublikasikan atau tidak telah diberikan penghargaan dengan 
mengutip nama sumber penulis secara benar. Semua isi dari skripsi ini 
sepenuhnya menjadi tanggung jawab saya sebagai penulis.

Demikian surat pernyataan ini saya buat dengan sebenarnya.

Indralaya, 15 Januari 2013 
Penulis,

Agustini sartika 
08081003051

iv



HALAMAN PERSETUJUAN PUBLIKASI KARYA ILMIAH UNTUK 
KEPENTINGAN AKADEMIS

Sebagai sivitas akademik Universitas Sriwijaya, yang bertanda tangan di bawah 
ini:

: Agustini Sartika 
:08081003051 
: MJPA/Kimia 
: Skripsi

Nama
NIM
Fakultas/Jurusan 
Jenis Karya

Demi pengembangan ilmu pengetahuan, saya menyetujui untuk memberikan 
kepada Universitas Sriwijaya “hak bebas royalty non-eklusif (non-exclnsively 
royalty-free right) atas kaiya ilmiah saya yang beijudul:
“ Validasi Metoda Cold Vapour Atomic Absorption (CV-AAS) untuk penentuan 
Total Merkuri Pada Sampel Sedimen”
Beserta perangkat yang ada (jika diperlukan). Dengan hak bebas royalty non- 
eklusif
mengalihmedia/memformatkan , mengelolah dalam bentuk pangkalan data 
(database), merawat, dan mempublikasikan tugas akhir atau skripsi saya selama 
tetap mencantumkan nama saya sebagai penulis/pencipta dan sebagai 
penulis/pencipta dan sebagai pemilik hak cipta.

ini SriwijayaUniversitas berhak menyimpan,

Demikian pernyataan ini saya buat dengan sesungguhnya.

Indralaya, 15 Januari 2013 
Yang menyatakan,

Agustini Sartika 
08081003051

v



HALAMAN PERSEMBAHAN

Motto : “Tidak ada yang tidak mungkin selama ada ke mauan untuk mencoba 

“ Segala yang baik dimulai dari pemikiran dan pilihan yang terbaik” 

“Try andtry...t you canfind the top it at last”

DCupensemflahkan shnipsi ini untuk :
Mama yang tenus tenjuang tuk fuu.
9apa gang tela/i damai di swiga 

ntihay hak heni, yuk etuiy kakek dan keponakan - keponakan ha
Calon suamiku

&eman — teman seperjuanganku 
(Umamateeku

vi



KATA PENGANTAR

Puji syukur penulis panjatkan kehadirat Allah SWT, karena atas izin dan 

kehendaknyalah skripsi yang berjudul Validasi Metoda Cold Vapour Atomic 

Absorption Spectrometry (CV-AAS) Untuk Penentuan Total Merkuri Pada Sampel 

Sedimen dapat diselesaikan.

Penulis sangat menyadari sepenuhnya bahwa selama penelitian, penulisan, 

presentasi dan akhirnya mencapai penulisan skripsi ini penulis telah banyak 

mendapat bantuan dari berbagai pihak baik moril maupun materi. Oleh karena itu, 

pada kesepatan ini penulis mengucapkan terima kasih tak terhingga kepada:

1. Bapak Dr. Suheryanto, M.Si., selaku Ketua Jurusan Kimia dan 

pembimbing utama yang telah memberikan pengarahan, bimbingan, ilmu 

dan semangat yang terus memicu penulis untuk terus berusaha belajar dan 

tidak menyerah hingga penulisan skripsi ini selesai.

2. Ibu Nova Yuliasari, M.Si., selaku pembimbing pendamping yang telah 

memberikan pengarahan dan bimbingan hingga penulis dapat 

menyelesaikan skripsi ini.

3. Bapak Drs. Bambang Yudono, M.Sc., selaku dosen pembimbing akademik.

4. Bapak Djati Gunawan yang telah banyak membantu selama penelitian 

berlangsung.

5. Semua Dosen dan Karyawan Program Studi Kimia FMIPA Universitas 

Sriwijaya

6. Orang tua dan keluarga ku yang terus memberi semangat buat ku.

vii



7. Sahabat - Sahabat ku Erwin, Dini bio, Airani, Yuda, Yoka, Dhyni, Ena,

Maria, Linggar, Septy, Yetri, Elok, Yesi, Shinta, Ratna, Sylva, Moko,

Hendra, Prasetyo, Ridho dan Sumami.

8. Teman-teman seperjuangan di Jurusan Kimia FMIPA angkatan 2008 yang

telah membantu, dan Semua pihak yang membantu baik secara langsung

maupun tidak langsung.

Demikianlah skripsi ini penulis persembahkan, sebagai buah karya fikir

yang diharapkan dapat bermafaat bagi kita semua. Penulis menyadari bahwa

penyajian skripsi ini jauh dari sempurna, penulis mengharapkan saran dan kritik

yang membangun dari pembaca sehingga skripsi ini menjadi lebih sempurna.

Amin.

Penulis

viii



A VALIDATED COLD VAPOUR ATOMIC ABSORPTION 
SPECTROMETRY (CV-AAS) METHOD FOR DETERMINING TOTAL 

MERCURY IN SEDIMENT SAMPLES

Agustini Sartika 
Nim:08081003051

ABSTRACT

A validation of cold vapour-atomic absorption spectrometry (CV-AAS) 
method on determining total mercury in sediment samples has been performed. 
Validation parameter were tested for the range of linearity, the correlation 
coefficient (r), the limit of detection (LOD), the limit of quantitation (LOQ), 
precision and accuracy. It also determined the uncertainty. Linearity of response 
was verified for concentrations ranging from 1 to 70 ng/mL of mercury. 
Correlation coefficient of the calibration straight lines was 0.9998. Limits of 
detection and quantitation were 0.59 ng/mL and 1.47 ng/mL. Precision of the 
method resulted from Relative Standart Deviation (RSD) was 3.86%. The 
accuracy of the method was calculated from Rupit River sediment samples 
recovery was 85.70%. Uncertainty using the repeatability method of 1.124 pg/g ± 
0,089 pg/g and without using repeatability method of 1.124 pg/g ± 0,084 pg/g.. 
This method has been applied on the determination of total mercury in sediment 
from the Rupit River.

Key words: Validation, CV-AAS, Sediments, Uncertainty.
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VALIDASI METODA COLD VAPOUR ATOMICABSORPTION 
SPECTROMETRY (CV-AAS) UNTUK PENENTUAN TOTAL MERKURI

PADA SAMPEL SEDIMEN

Agustini Sartika 
Nim : 08081003051

ABSTRAK

Validasi metoda CV-AAS (Cold Vapour Atomic Absorption Spectrometry) 
untuk analisis total merkuri pada sampel sedimen telah dilakukan. Parameter 
validasi yang di uji antara lain kisaran linieritas, koefisien korelasi (r), limit 
deteksi (LOD), limit kuantitasi (.LOQ), presisi, dan akurasi. Selain itu, juga 
ditentukan ketidakpastian pengukuran. Kisaran linieritas ditunjukan pada kisaran 
konsentrasi 1,00 - 70,00 ng/mL. Koefisien regresi linier kurva (r) 0,9998. Limit 
deteksi dan limit kuantitasi adalah 0,59 ng/mL dan 1,47 ng/mL. Presisi metoda 
diperoleh dari RSD yaitu 3,86%. Akurasi metoda dihitung dari recovery sampel 
sedimen Sungai Rupit yaitu 85,70%. Ketidakpastian dengan repeatability metode 
sebesar 1,124 pg/g ± 0,089 pg/g dan tanpa repeatability metode sebesar 1,124 
pg/g ± 0,084 pg/g. Metode ini telah diaplikasikan untuk penentuan total merkuri 
pada sampel sedimen dari Sungai Rupit.

Kata kunci: Validasi, CV-AAS, Sedimen, Ketidakpastian.
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BABI

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Salah satu penambangan emas tradisional di Sumatera Selatan terletak di 

Desa Suka Menang, Kecamatan Karang Jaya Musi Rawas. Pada umumnya para 

penambang mengolah bijih emas dengan metode amalgamasi menggunakan 

logam merkuri (Hg°). Limbah padat dan cair proses amalgamsi ditampung pada 

kolam penampungan dan selanjutnya dialirkan atau dibuang ke Sungai Rupit. 

Proses amalgamasi selain menghasilkan amalgam emas, juga menghasilkan residu 

merkuri yang berpotensi menyebabkan pencemaran di sungai tersebut. Ambang 

batas merkuri dalam sedimen menurut National Oceanic And Atmospheric

Administration (2004) dalam air tawar adalah 170 ppb. Konsentrasi merkuri yang 

terdapat pada air dan sedimen sungai dapat digunakan sebagai indikator 

pencemaran sungai. Merkuri yang berada di lingkungan sungai akan terakumulasi 

dalam sedimen melalui fenomena adsorbsi, sehingga konsentrasi merkuri yang 

dikandungnya lebih tinggi dibandingkan merkuri yang terdapat di air. Oleh karena 

itu, sedimen sering dipilih sebagai sampel dalam penelitian (Goegeon dan 

Domini. 2003; Schnoor. 1996).

Ada beberapa metode yang dapat digunakan untuk penentuan merkuri baik 

merkuri organik maupun merkuri anorganik, yaitu metode NAA (Neutron 

Activation Analysis), CV-AFS (Cold Vapour Atomic fluorescence Spectrometry), 

GC-CVAFC (Gas chromatography-Cold Vapour Atomic fluorescence

1
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Spectrometry), HG-ICPMS (Hydride Generation Inductively Coupled Plasma 

Mass Spectrometry), ETAAS (Electrothermal Atomization Atomic Absorption 

Spectrometry), dan metode CV-AAS (Cold Vapour Atomic Absorption 

Spectrometry). Namun, metode yang sering digunakan untuk analisis merkuri 

adalah metode CV-AAS (Cold Vapour Atomic Absorption Spectrometry) atau 

metode pembentukan uap dingin. Metode CV-AAS hanya dapat digunakan khusus 

untuk atomisasi merkuri. Metode CV-AAS banyak digunakan dalam penentuan 

total merkuri karena lebih sederhana, memiliki sensivitas yang tinggi dan relatif 

bebas dari interferensi (Martinez et al. 1999). Pada metoda CV-AAS, sistem 

pengatoman dilakukan dengan cara pembentukan uap dingin dalam suatu reaktor. 

Penentuan merkuri dengan metode CV-AAS didasarkan pada reduksi ion Hg 

menjadi Hg° dengan menggunakan reduktor NaBR* atau SnCh (Suheryanto,

2010).

Dalam aplikasinya di lingkungan, metode CV-AAS digunakan untuk 

penentuan merkuri dalam air, biota maupun sedimen. Keberadaan merkuri dalam 

ekokampartemen tersebut umumnya sangat rendah (ppb-ppm), sehingga 

memerlukan ketelitian yang tinggi dan limit deteksi yang rendah. Untuk 

mendapatkan hasil pengukuran dengan akurasi dan presisi yang tinggi, maka CV- 

AAS sebelum digunakan perlu divalidasi. Validasi merupakan suatu proses untuk 

membuktikan bahwa suatu metode uji layak (absah) dipergunakan atau konfirmasi 

bahwa metode uji memenuhi pesyaratan tertentu, sesuai dengan tujuan dari 

pengujian (Suheryanto, 2011). Beberapa parameter validasi metode CV-AAS yang 

perlu ditentukan antara lain, ketepatan (akurasi), presisi, recovery, linieritas, LOD
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(Limit of Detection), dan LOQ (Limit of Quantitation) (BSN, 2005). Selain 

beberapa parameter tersebut, ditentukan juga nilai ketidakpastian pengukuran 

hasil pengujian konsentrasi total merkuri dalam sampel sedimen.

Franklin et al9 (2012) telah mendapatkan nilai limit kuantitasi sebesar 

0,01 mg/kg, recovery 96,2% dalam penentuan merkuri dalam sampel sedimen 

dengan CV-AAS menggunakan reduktor SnCl2. Sedangkan penelitian yang 

dilakukan oleh Suheryanto (2010) diperoleh limit deteksi (LOD) 0,57 ng/mL, 

limit kuantitasi (LOQ) 1,88 ng/mL dan recovery metode sebesar 102,65 % 

menggunakan CV-AAS sistem batch dengan reduktor NaBHU dan AAS yang 

dipakai adalah AAS Perkin Elmer Model Analyst 200. Penelitian lain juga pernah 

dilakukan oleh Martinez et al., (1999) dengan memperoleh nilai recovery 98% 

dan presisi < 3% menggunakan CV-AAS sistem flow injection dengan reduktor 

NaBFL*. Sedangkan dalam penelitian dilakukan dengan menggunakan CV-AAS 

sistem batch dengan reduktor NaBFL* dan AAS yang di pakai adalah AAS Perkin 

Elmer Model 3110 yang belum pernah digunakan untuk penentuan merkuri.

Dalam penelitian ini, AAS Perkin Elmer Model 3110 yang digunakan 

dilengkapi reaktor pembentukan uap dingin MHS-10 dengan sistem batch. 

Selama ini metode tersebut belum pernah divalidasi atau di konfirmasi terhadap 

standar metode pengujian yang berlaku. Oleh karena itu, metode CV-AAS sistem 

batch tersebut harus divalidasi. Selanjutnya, metode ini diaplikasikan untuk 

penentuan kadar total merkuri (Hg)T pada sampel sedimen.
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1.2 Rumusan Masalah

Metoda CV-AAS yang digunakan dalam penelitian penentuan total merkuri 

dalam sampel sedimen perlu di validasi. Permasalahannya adalah bagaimana 

validitas metoda tersebut dengan menguji akurasi, presisi, sensitivitas, LOD', 

LOQ, recovery, linieritas serta nilai ketidakpastian pengukuran hasil uji 

konsentrasi total merkuri dalam sampel sedimen.

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah :

1. Menentukan presisi, akurasi, sensitivitas, LOD, LOQ, kelinieritasan kurva dan 

recovery dari penentuan total merkuri pada sampel sedimen dengan metode

CV-AAS sistem batch.

2. Menentukan ketidakpastian pengukuran hasil pengujian merkuri pada sampel

sedimen dengan metode CV-AAS sistem batch

1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah :

1. Metoda CV-AAS yang telah divalidasi dapat di aplikasikan untuk penentuan 

total merkuri pada sampel sedimen, tanah, batuan dan lainnya.

2. Dapat digunakan sebagai rujukan bagi para peneliti tentang metode baku untuk 

penentuan merkuri pada sampel sedimen, tanah, batuan dan lainnya.

pengetahuan tentang validasi metoda pengujian dengan3. Menambah wawasan

prosedur yang baku SNI 06-6992.2-2004.
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