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Lampiran 1. Bagan kerja

1. Pengambilan sampel

Sedimen

diambil pada 5 titik sampling secara random
diambil sebanyak 500 g

dipindahkan ke dalam wadah plastik sampel
— dibersihkan

diangin-anginkan di tempat teduh

Sampel Sedimen

2. Penentuan kadar air

Sedimenyang telah diangin-anginkan

ditimbang = 10 g ke dalam cawan petri
dimasukkan ke dalam oven suhu 105 "C selama
2 jam

didinginkan dalam desikator

ditimbang sampai bobot tetap

Kadar air sedimen

3. Pengayakan sampel sedimen

Sedimen yang telah diketahui kadar airnya

— dihaluskan dengan mortal

— diayak dengan ayakan 100 mesh

— diambil sedimen yang lolos dengan ukuran
< 100 mesh

Sedimen siap didestruksi
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4. Metode Destruksi Kering Menggunakan NaKCO3;

Sedimen Kering dengan ukuran <100 mesh

ditimbang 0,5 g ke dalam cawan yang berisi 0,25 g
NaKCO3; kemudian ditutupi kembali dengan 0,25 g
NaKCOj; untuk perbandingan (1:1)

ditimbang 0,5 g ke dalam cawan yang berisi 0,5 g
NaKCO;3; kemudian ditutupi kembali dengan 1 g
NaKCOj; untuk perbandingan (1:3)

dilebur pada suhu 850°C selama 3 jam dalam tanur
didinginkan dalam desikator

dipindahkan ke dalam gelas kimia

ditambahkan10 mL HNO3 4N

dipanaskan di atas hotplate dan diaduk sampai
terbentuk bubur (gel)

ditambahkan lagi £10 mL HNO3; 4N, dipanaskan lagi
sampai residu berwarna putih bersih dan hampir
kering

ditambah £10 mL akuabides

filtrat disaring dalam labu ukur 50 mL dengan kertas
whatman 42

Residu

Filtrat

diatur pH = 2 dengan NaOH 1N
diimpitkan dengan akuabides
dihomogenkan

diukur absorban dengan SSA

Data

perhitungan

Hasil

Kesimpulan

*Pengerjaan yang sama dilakukan untuk sedimen CRM
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5. Metode destruksi kering dengan Na,O,

Sedimen Kering dengan ukuran <100 mesh

ditimbang 0,5 g ke dalam cawan yang berisi 0,5 g
Na,O, kemudian ditutupi kembali dengan 0,5 g Na,O,
untuk perbandingan (1:1)

ditimbang 0,5 g ke dalam cawan yang berisi 0,5 g
Na,O, kemudian ditutupi kembali dengan 1 g Na,O
untuk perbandingan (1:3)

dilebur pada suhu 450°C selama 2 jam dalam tanur
didinginkan dalam desikator

dipindahkan ke dalam gelas kimia

ditambahkan10 mL HNO3; 4N

dipanaskan di atas hotplate dan diaduk sampai
terbentuk bubur (gel)

ditambahkan lagi 10 mL HNOg3 4N, dipanaskan lagi
sampai residu berwarna putih bersih dan hampir
kering

ditambah £10 mL akuabides

Residu

Filtrat

diatur pH = 2 dengan NaOH 1N
diimpitkan hingga volume 50 mL
dihomogenkan

diukur absorban dengan SSA

Data

perhitungan

Hasil

Kesimpulan

*Pengerjaan yang sama dilakukan untuk sedimen CRM



6. Validasi Kerja Analitik

6.1 Linearitas

Larutan Cu dan Zn 1000 ppm

- dipipet 1 mL ke dalam
labu ukur 100 mL

- diimpitkan dengan
akuabides

- dihomogenkan

Larutan Cu dan Zn 10 ppm

- dipipet masing-masing
(0,02; 0,05; 0,1; 0,2; 0,4;
0,8;1,6; 3,2) mL ke
dalam labu ukur 10 mL

- ditambahkan 0,2 mL
HNO3; 0,5 N

- diimpitkan dengan
akuabides

- dihomogenkan

Larutan deret Cu dan Zn
(0,02; 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,8; 1,6; 3,2) ppm

diukur absorban dengan
SSA

Data

perhitungan

Hasil
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6.2 Limit of Detection (LoD) dan Limit of Quantitation (LoQ)

Larutan standar Cu dan Zn dengan konsentrasi
sebesar nilai limit deteksi instrumen

- diukur absorban dengan SSA
- dilakukan pengulangan 7x

Data

perhitungan konsentrasi rata-
rata dan standar deviasi

Hasil

6.3 Uji Presisi

Larutan sampel sedimen yang telah didestruksi

- diukur absorban dengan SSA
- dilakukan pengulangan

perhitungan konsentrasi rata-rata,
standar deviasi, dan %RSD

Hasil

82



6.4 Uji Akurasi
6.4.1 Larutan untuk Spike

Larutan Cu dan Zn 1000 ppm

- dipipet 1 mL ke dalam labu ukur
100 mL

- diimpitkan dengan akuabides

- dihomogenkan

Larutan Cu dan Zn 10 ppm

- dipipet 0,1 mL ke dalam labu ukur
10 mL

- ditambahkan 0,2 mL HNO3 0,5 N

- diimpitkan dengan akuabides

- dihomogenkan

Larutan Cu dan Zn
0,1 ppm

-diukur absorbannya dengan SSA

- dilakukan pengulangan 7x

Data

perhitungan konsentrasi rata-rata
dan standar deviasi

Hasil
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6.4.2 Uji Akurasi menggunakan penambahan larutan spike

Larutan Cu dan Zn 10 ppm

- dipipet 0,1 mL ke dalam labu
ukur 10 mL

- ditambahkan 0,2 mL HNO3 0,5 N

- diimpitkan dengan larutan
sampel yang telah didestruksi

- dihomogenkan

Larutan sampel yang ditambahkan larutan
spike

-diukur absorbannya dengan SSA

- dilakukan pengulangan 7x

Data

perhitungan konsentrasi rata-rata
dan %R

Hasil
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6.5 Control Chart

Larutan sampel CRM sedimen yang telah didestruksi

- diukur absorban dengan SSA
diwaktu yang berbeda
- dilakukan pengukuran 7x

Data

perhitungan konsentrasi rata-rata,
standar deviasi, dan batas
tindakan rata-rata + 3SD/rata-rata
+2SD

Hasil control chart
(grafik)
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Bagan Olah Data Statistik

Rata-rata konsentrasi Cu dan Zn dalam sampel sedimen

data diolah dengan menggunakan SPSS 25 versi windows

Uji Normalitas Data

Uji Kolgomorov smirnov

Nilai signifikan
(p) < 0,01

Data tidak terdistribusi normal

Uji Mann Whitney

Nilai signifikan
(p) > 0,01

Data terdistribusi

S Uji t independent
normal

e Nilai signifikan (p) > atau < 0,01 (99%)

ot hitung < atau > t tabel

Kesimpulan Hasil




Lampiran 2.

Kandungan Logam Berat dalam Sedimen Secara Alamiah (Burton, 2002)
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Pedoman Kualitas Sedimen (SQG) = — Logacr:rr\ Beraégmg/kgpbberat keHrgl]ng) - — Referensi
Threshold Effect Level (TEL 59 0.6 373 357 35 017 18 123 g/loaocononald et al.
Effects Range Low (ERL) 33 5 80 20 35 0,15 30 120 g/loa(;:o%onald et al.
Lowest Effect Level (LEL) MacDonald et al.

6 0,6 26 16 31 0,2 16 120 2000b
Minimal Effect Threshold (MET) MacDonald et al.
7 0,9 55 28 42 0,2 35 150 2000b
Consensus Based (CB);Threshold Effect MacDonald et al.
Concentration (TEC) 9,79 0,99 434 316 358 0,18 22,7 121 2000b
Environment Canada (EC) - TEL 7,24 0,68 523 18,7 30,2 0,13 159 124  Smith et al. 1996
National Oceanic and Atmospheric
Administration (NOAA) 8,2 1,2 81 34 46,7 0,15 20,9 150 NOAA 1999
Australian and New Zealand Environment
and Conservation Council (ANZECC) 20 1,2 81 3 47 0,15 21 200 ANZECC 1997
ERL,;
ANZECC Interim Sediment Quality
Guidelines (ISQG) —low 20 15 80 65 50 0,15 21 200 ANZECC 1997
Sediment Quality Advisory Value (SQAV) i
TEL-HA28 11 0,58 36 28 37 20 98  Swartz 1999
Sediment  Quality  Objective (SQO)
Netherlands Target 2,9 0,8 - 36 85 0,3 - 140 ANZECC 1997
Hong Kong ISQG-low 8,2 1,5 80 65 75 0,15 40 200 ANZECC 1997
Hong Kong Interim Sediment Quality 82 15 80 65 75 0.28 40 200 Chapman et al.

Value (ISQV)-low

1999
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Lampiran 3. Titik persentase distribusi t (df=1-20) (Ott, 1994)

Pr 025 010 005 0025 001 0005 goo1

df 0.50 0.20 0.10 0.050 0.02 0.010 0.002

1 1.00000 3.07768 6.31375 12.70620 31.82052 63.65674 318.30884
2 0.81650 1.88562 2.91999 4.30265 6.96456 9.92484 2232712
3 0.76489 1.63774 2.35336 3.18245 4.54070 5.84091 10.21453
4 0.74070 1.53321 2.13185 2.77645 3.74695 4.60409 7.17318
5 0.72669 1.47588 2.01505 2.57058 3.36493 4.03214 5.89343
6 0.71756 1.43976 1.94318 2.44691 3.14267 3.70743 5.20763
7 0.71114 1.41492 1.89458 2.36462 2.99795 3.49948 4.78529
8 0.70639 1.39682 1.85955 2.30600 2.89646 3.35539 4.50079
9 0.70272 1.38303 1.83311 2.26216 2.82144 3.24984 4.29681
10 0.69981 1.37218 1.81246 2.22814 2.76377 3.16927 4.14370
11 0.69745 1.36343 1.79588 2.20099 2.71808 3.10581 4.02470
12 0.69548 1.35622 1.78229 2.17881 2.68100 3.05454 3.92963
13 0.69383 1.35017 1.77093 2.16037 2.65031 3.01228 3.85198
14 0.69242 1.34503 1.76131 2.14479 2.62449 2.97684 3.78739
15 0.69120 1.34061 1.75305 2.13145 2.60248 2.94671 3.73283
16 0.69013 1.33676 1.74588 2.11991 2.58349 2.92078 3.68615
17 0.68920 1.33338 1.73961 2.10982 2.56693 2.89823 3.64577
18 0.68836 1.33039 1.73406 2.10092 2.55238 2.87844 3.61048
19 0.68762 1.32773 1.72913 2.09302 2.53948 2.86093 3.57940
20 0.68695 1.32534 1.72472 2.08596 2.52798 2.84534 355181
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Lampiran 4. Peta Lokasi Sampling

PETA LOKASI PENELITIAN

® -
. Depr Partarsre
O Han bt Mt (ol A an lrw s et hooe

@ Patburen Paceers

. Paldnstan Fabe Boeksrrm Hate

PROGRAM STUDI N FIBIYANTHY
MAGISTER KIMIA H012191004
DEPARTEMEN KIMIA W g
FAKULTAS MIPA Sumber:
UNIVERSITAS HASANUDDIN S Data Primer (Survel)
- - . Citra Sas Planet

@® Stasiun 1 Stasiun2 @ Stasiun3 @ Stasiun4 @ Stasiun 5
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Lampiran 5. Dokumentasi Kegiatan

Proses pefnbersihan dan
penyiapan

Sampel sedimen dan sedimen CRM Penimbangan sampel dan
pelebur
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Jasasssie.
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\k

':-—_:f:
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M,

Sampel setelah ditambah HNO3; 4N

Sampel siap dipanaskan dengan
HNO3

Proses destruksi dengan HNO3 4N

Hasil destruksi dan siap disaring
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Pembuatan larutan deret standar Persiapan uji validasi

Larutan sampel siap dianalisis Analisis dengan SSA



Lampiran 6. Data Kadar Air Sedimen

Perhitungan Kadar Air

93

Ka % = 2=t x 100%
Csb
Kode Sampel Sedimen
Uraian Sedimen CRM ST1 ST2 ST3 ST4 ST5
a b c a b c a b c a b c a b c b a b
(K:g::)anng 47.6539 56.9431 51.4503 50.0256 55.1215 46.1518 51.4876 51.3857 60.2106 44.1106 47.4829 49.0508 52.1303 41.4665 53.2145 47.3545 55.4946 42.3868
(CK)
CK + sampel 52.6549 61.9434 56.4530 60.0269 65.1256 56.1556 61.4873 61.3887 70.2112 54.1470 57.4987 59.0546 62.1374 51.4688 63.2168 57.3674 65.5083 52.3988
Pemanasan (105°C-2jam)
| 52.6080 61.8855 56.3856 59.8670 64.9749 56.0071 61.3583 61.2537 70.1234 54.0030 57.5855 58.9348 62.0115 51.9205 63.8515 57.4447 65.6240 52.6218
Il 52.6109 61.8058 56.4530 59.8704 64.9788 56.0095 61.3695 61.2529 70.1201 54.0010 57.4055 58.9371 62.0005 51.6925 63.5289 57.3133 65.5043 52.4066
1] 52.5787 61.8778 56.3711 59.8740 64.9835 56.0156 61.3831 61.2402 70.1049 53.9998 57.3605 58.9164 61.9901 51.4093 63.2455 57.2031 65.3441 52.2356
v 52.6087 61.8958 56.3967 59.8705 64.9790 56.0118 61.3712 61.2470 70.1085 53.9995 57.3600 58.9160 61.9791 51.3154 63.0634 57.2029 65.3440 52.2352
V 525801 61.8760 56.3874 59.8668 64.9750 56.0073 61.3610 61.2550 70.0783 61.9787 51.3149 63.0629
\ 52.5798 61.8759 56.3869 59.8663 64.9745 56.0070 61.3528 61.2546 70.0779
VI 52.5793 61.3524
selisih (<
0_0005(9) 0.0003 0.0001 0.0005 0.0005 0.0005 0.0003 0.0004 0.0004 0.0004 0.0003 0.0005 0.0004 0.0004 0.0005 0.0005 0.0002 0.0001 0.0004
BT(setelah
pemanasan)
(Bbzrsaétl;)ampel 5.0010 5.0003 5.0027 10.0013 10.0041 10.0038 9.9997 10.0030 10.0006 10.0364 10.0158 10.0038 10.0071 10.0023 10.0023 10.0129 10.0137 10.0120
Berat sampel
(kering) 49254 49328 4.9366 9.8407 9.8530 9.8552 9.8648 9.8689 9.8673 9.8889 9.8771 9.8652 9.8484 9.8484  9.8484 9.8484 9.8494 9.8484
kadar Air (%) 1.51 1.35 1.32 1.61 151 149 1.35 1.34 1.33 1.47 1.38 1.39 159 154 1.54 1.64 1.64 1.63
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