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Lampiran 1. Skema Kerja Penelitian

Penentuan Lokasi

Pengambilan Sampel
Sedimen

Preparasi Sampel

Pembuatan Larutan

Standar HAP

Analisis dengan GC-MS

Data

Hasil

Kesimpulan
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Lampiran 2. Bagan Kerja

1. Pengambilan Sampel

Sedimen

Diambil menggunakan eckmen
grab sebanyak 500 g

Dimasukkan dalam plastik sampel
Dimasukkan dalam cool box

Di bawa ke laboratorium

Sampel
Sedimen

2. Penentuan Kadar Air

Sedimen

Dipisahkan dari benda asing yang bukan contoh uji
Ditimbang dengan teliti sebanyak 70 gram menggunakan
cawan petri yang telah diketahui bobot kosongnya
Dimasukkan dalam oven pada suhu 105 °C selama 6 jam
Didinginkan dalam desikator lalu ditimbang hingga bobot
konstan untuk mengetahui jumlah air yang hilang

Dihitung kadar air

Sedimen kering
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3. Penyiapan Ekstrak Bahan Organik (Melawaty, 2002)

Sedimen 70 g

- Ditimbang dengan teliti
- Diekstraksi dengan 250 mL KOH-Metanol 0,5 N, 70% dan 100
mL toluena dengan menggunakan metode refluks selama 4 jam

Hasil refluks

- Larutan hasil dari proses refluks didinginkan pada suhu kamar
- Setelah dingin larutan disaring dengan menggunakan corong
Buchner dan cuci dengan toluena

Residu Filtrat

- Dimasukkan ke dalam corong pisah
- Dikocok sampai terbentuk 2 fase

Fase air Fase organik

- Dimasukkan ke dalam erlenmyer

- Ditambahkan MgSOs anhidrat untuk menarik
sisa air yang kemungkinan masih ada

- Dihomogenkan dan biarkan semalam

- Dimasukkan ke dalam labu alas bulat

- Diuapkan dengan rotary evaporator pada 98 rpm,
70 °C suhu penangas, 5 °C suhu kondensor dan
tekanan rendah vakum hingga kering

- Ditambahkan pelarut n-heksana

- Dimasukkan ke dalam botol vial

- Ditimbang

Ekstrak Bahan Organik (EBO)
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4. Pemisahan Fraksi n-Alkana dan Fraksi Aromatik (Melawaty, 2002)

Ekstrak Bahan Organik

- Pemisahan fraksi n-Alkana dengan aromatik menggunakan kolom
kromatografi dengan adsorben silika gel (70-230 mesh)

- Kolom kromatografi dibersihkan dari hidrokarbon lain dengan
n-heksana

- Bagian bawah kolom kromatografi dilapisi dengan gelas wol

- Sebanyak 12,5 gram silika gel dibuat menjadi bubur dengan eluen dan
suspensikan ke dalam kolom kromatografi sedikit demi sedikit sambil
kran kolom dibuka

- Kolom fraksinasi dielusi terus dengan n-heksana sampai isi kolom
sudah homogen

- Bagian atas permukaan silika gel dalam kolom dilapisi kertas saring
untuk menyangga sampel

- Selanjutnya kolom yang telah siap ditambahkan ekstrak bahan
organik yang sebelumnya dilarutkan dengan 1 mL n-heksana.

2 | - Dielusi dengan 25 mL diklorometana 1
- Ditampung - Dielusi dengan 20 mL n-heksana
Fraksi aromatik Fraksi n-Alkana

- Diambil dan dimasukkan ke dalam labu alas bulat

- Diuapkaan dengan rotary evaporator pada 90 rpm,
45 °C suhu penangas, 5 °C suhu kondensor dan
tekanan rendah vakum hingga kering

- Dimasukkan ke dalam botol vial

- Ditimbang

Ekstrak HAP
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5. Analisis Senyawa Hidrokarbon Aromatik Polisiklik (HAP) dengan
Kromatografi Gas Spektroeter Massa (GC-MYS)

a. Analisis Senyawa HAP dalam Sampel
Ekstrak HAP

- Dimasukkan 1 mL ke dalam vial
- Diencerkan hingga volume 4 mL
- Dianalisis menggunakan Kromatografi Gas Spektrometer Massa

Data
- Interpretasi

Hasil

b. Preparasi dan Injeksi Standar HAP + IS

Larutan Standar HAP 100 ppm

- Dimasukkan 4 mL ke dalam vial
- Dianalisis menggunakan Kromatografi Gas Spektrometer
Massa

Data

- Interpretasi

Hasil
[
Kesimpulan
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Lampiran 3. Peta Lokasi Pengambilan Sampel

PETA
PENGAMBILAN DATA

dbLRELE 18
I

DEFARTEMEN KIMLA
FAMULTAZ MIFLA
UNIVER BITAE HA 3ANUDDIN

MAFKATIAR
IhER

57




Lampiran 4. Perhitungan

4.1 Perhitungan Kadar Air

%KA

Keterangan :
WO = Bobot cawan
W1 = Bobot cawan + sampel basah

W?2 = Bobot cawan + sampel kering

CWI1-W2
W1 -WO0

a. Stasiunl
kA wi-w2
0 “WI1-W0 °
kA (1162313 -91.0404) g
= ><
o (116,2313 - 46,2282) g °
kA 25,1889
o 70,0031 °
%KA = 35.9826%
b. Stasiun 2
kn wi-wz
0 “WI1-W0 °
kn (1180493 -91.0986) g
= ><
0 (118,0493 - 48,0411) g °
vkn (269507
0 70,0082 °
%KA = 38.4965%

x 100%
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c. Stasiun 3

vkn wi-wz
0 T WI1-W0 °
_ (1055907 -75.0849) g
_ X
0 (105,5907 - 35,5344) g ’
- 303058
0 70,0563 °
%KA =43,2592%
d. Stasiun 4
- wi-w2
0 “WI1-W0 °
_ (1046343 -87.090)g
_ X
o (104,6343 - 34,5402) g °
- _ss
o 70,0941 °
%KA = 25,0167%

4.2 Perhitungan Bobot EBO

B 1000 (g/kg)
" Berat Basah Sedimen (2)

x Berat EBO (g)

a. Perhitungan Bobot EBO Stasiun 1

1000 (g/kg)

“aagiang O07394e

= 1,6499 g/kg sedimen kering

b. Perhitungan Bobot EBO Stasiun 2
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C.

1000 (g/kg)
== = 41
50575 g 074le

=1,7209 g/kg sedimen kering
Perhitungan Bobot EBO Stasiun 3

1000 (g/kg)

T307505 g 00848

=1,7207 g/kg sedimen kering

d. Perhitungan Bobot EBO Stasiun 4

1000 (g/kg)

_ 4
525580 g 074808

= 1,4243 g/kg sedimen kering

4.3 Perhitungan Bobot FA

B 1000 (g/kg)
" Berat Basah Sedimen (2)

x Berat FA (g)

a. Perhitungan Bobot FA Stasiun 1

1000 (g/kg)

“aagiang 0778

= 1,6446 g/kg sedimen kering

b. Perhitungan Bobot FA Stasiun 2

C.

1000 (g/kg)

—m x 0,0695 g
=1,6141 g/kg sedimen kering

Perhitungan Bobot FA Stasiun 3

1000 (g/kg)

T397505 g 03988

=1,0012 g/kg sedimen kering
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d. Perhitungan Bobot FA Stasiun 4

1000 (g/kg)

“25580g 02888

= 0,5479 g/kg sedimen kering
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Lampiran 5. Dokumentasi Penelitian

5.1 Sampling

Pengambilan Sampel
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5.2 Pengukuran pH, suhu dan salinitas

Pengukuran pH,suhu dan salinitas

5.3 Proses Homogenasi Sampel Sedimen

Homogenasi sampel
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5.4 Pembuatan Pelarut

i
i
= =

Proses pembuatan pelarut

4.5 Proses Refluks Sampel

Refluks sampel dengan soxhlet
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5.6 Proses Evaporasi Pelarut

Evaporasi pelarut

5.7 Hasil Evaporasi Ekstrak Bahan Organik (EBO)

Hasil EBO

Evaporasi pelaru EBO

65



5.8 Penimbangan Bobot EBO

P )

Tseoures

Proses penimbangan EBO

5.9 Proses Pemisahan Fraksi Alkana dan Fraksi Aromatik

Proses kolom kromatografi (pemisahan)
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5.10 Hasil kolom kromatografi

Hasil kromatografi ekstrak HAP sebelum dievaporasi

5.11 Hasil evaporasi pelarut diklorometana dan penimbangan ekstrak HAP

Hasil evaporasi diklorometana dan penimbangan ekstrak HAP
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5.12 Proses Injeksi Sampel ke GC-MS

o0 ‘1)1' i3 7

Proses analisis ekstrak HAP dengan GC-MS
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