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Penentuan Lokasi 

 Pengukuran Suhu Pengukuran Suhu - 

 Pengukuran pH Pengukuran pH - 

 Pengawetan 

Pembuatan Larutan Baku Kerja 
 

Nitrit 

Pembuatan Larutan Baku Kerja 
 

Unsur Pb, Na dan Ni 

Preparasi Sampel Unsur Pb, Na 

dan Ni 

Pengambilan Sampel 

Analisis Kadar Unsur Pb, Na, 
 

Ni menggunakan ICP-OES 

Analisis Nitrit menggunakan 
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Lampiran 2. Bagan Kerja 

A. Analisis Unsur (Pb, Na, dan Ni) dengan ICP-OES 

1. Pengambilan Sampel 

Air 

- Diambil pada tiap stasiun 

- Disimpan dalam botol plastik atau gelas dan diberi label 

- Diawetkan dengan HNO3 pekat hingga pH< 2 

- Disimpan di dalam ice box dan segera dibawa ke laboratorium 

Sampel 

 

2. Preparasi Sampel 

 
 

 Ditambahkan 5 mL HNO3 

  

 Ditutup dengan kaca arloji 
 

 Dipanaskan di atas hot plate sampai larutan tampak jernih 

 

 Didinginkan kemudian disaring 
 

 Dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL  

 

 Ditambahkan akuabides hingga tanda batas 

500 mL Sampel 

Sampel Air 
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3. Pembuatan Larutan Baku Intermediate Unsur (Pb, Na dan Ni) 10 mg/L 

 

 

 

 Dipipet 1 mL ke dalam labu ukur 100 mL 

 Ditambahkan beberapa tetes HNO3 

 Diimpitkan dengan akuabides hingga tanda batas 
 

 Dihomogenkan 
 

 

 

4. Pembuatan Larutan Baku Kerja Adisi Unsur (Pb, Na, dan Nikel) 0,2; 

0,3; 0,5; 0,8; dan 1 mg/L 
 
 

 Dipipet 20 mL ke dalam labu ukur 25 mL 

 Dipipet larutan baku intermediate 10 mg/L sebanyak 0,5; 

0,75; 1,25; 2; dan 2,5 ke dalam labu ukur 25 mL 

 Diimpitkan dengan akuabides hingga tanda batas 

 Dihomogenkan 

 

 

 

Note: Larutan kerja yang diperoleh yaitu 0,2; 0,3; 0,5; 0,8; dan 1 mg/L 

Larutan Baku Intermediate 

10 mg/L (Pb, Na dan Ni) 

Larutan Baku Intermediate 

1000 mg/L (Pb, Na dan Ni) 

Larutan Baku Kerja Adisi 

unsur (Pb, Na dan Ni) 

  Sampel 
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5. Analisis Kadar Unsur Timbal (Pb), Natrium (Na) dan Nikel (Ni) 

 

 

 Dibersihkan (Purging)  

 Dinyalakan pendingin air dan plasma 

 Diletakkan larutan standar pada rak auto sampler 

 Dijalankan instrumen ICP-OES 

 

B. Analisis Nitrit (NO2
-) dengan Spektrofotometer UV-Vis 

1. Pengambilan Sampel 

 

 Diambil pada tiap stasiun 

 Disimpan dalam botol plastic atau gelas dan diberi label 

 Disimpan di dalam ice box dan segera dibawa ke 

laboratorium 

 

 

2. Pembuatan Larutan Induk Nitrit 250 mg/L 
 

 

 Diitimbang 0,0375 g 

 Dilarutkan dengan akuabides ke dalam labu ukur 100 mL 

 Diimpitkan dengan akuabides hingga tanda batas 

 Dihomogenkan 

 

 

 

 

Data 

  ICP-OES 

Sampel 

Air 

Larutan Induk Nitrit 

250 mg/L 

NaNO2 
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3. Pembuatan Larutan Baku Intermediate Nitrit 0,25 mg/L 

 
 

 

 Dipipet 0,1 mL ke dalam labu ukur 100 mL 

 Diimpitkan dengan akuabides hingga tanda batas 

 Dihomogenkan 

 

 

 

 

4. Pembuatan Larutan Baku Kerja Nitrit  0,010; 0,020; 0,050; 0,100; 0,150 

dan 0,200 mg/L 
 

 

 Dipipet 1; 2; 5; 10; 15; dan 20 mL ke dalam labu ukur  

25 mL 

 Ditambahkan 1 mL sulfanilamida 

 Didiamkan 3-8 menit 

 Ditambahkan 1 mL NED 

 Diimpitkan dengan akuabides hingga tanda batas 

 Dihomogenkan 

 

 

 

 

 

 

Larutan Baku Intermediate 

Nitrit 0,25 mg/L 

Larutan Baku Intermediate Nitrit 

250 mg/L 

 

Larutan Baku Kerja Nitrit 

Larutan Baku Intermediate Nitrit 

0,25 mg/L 
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5. Pembuatan Larutan Sulfanilamida 
 
 

 Ditimbang 1 g 

 Ditambahkan 10 mL HCl pekat  

 Dilarutkan dengan akuabides 60 mL 

 Diencerkan dengan akuabides hingga volume 100 mL 

 

 

 

 

6. Pembuatan Larutan n-(1-naftil)-etilendiamin Dihidroklorida 
 

 Ditimbang 0,1 g  

 Dilarutkan dengan akuabides 100 mL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Larutan Sulfanilamida 

Sulfanilamida 

Larutan n-(1-naftil)- 

etilendiamin 

n-(1-naftil)-etilendiamin 

dihidroklorida 
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7. Analisis Kadar Nitrit (NO2
-) 

 
 

 Dipipet sebanyak 10 mL ke dalam 5 tabung reaksi 

 Ditambahkan 0,2 mL sulfanilamida 

 Didiamkan 3-8 menit 

 Ditambahkan 0,2 mL NED 

 Diimpitkan sampai tanda batas 

 Dihomogenkan 

 Dianalisis dengan alat spektrofotometer UV-VIS 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

      Data 

Sampel 
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Lampiran 3. Perhitungan Pembuatan Larutan 

  

A. Analisis Unsur (Pb, Na, dan Ni) dengan ICP-OES 

1. Perhitungan Pembuatan Larutan Baku Intermediate Unsur 10 mg/L 

  V1  x  C1  =  V2  x  C2 

V1  x  1000 mg/L  =  100 mL  x  10 mg/L 

                        V1  =   
100 mL x 10 mg/L

1000 mg/L
  

                  = 1 mL 

2. Pembuatan Larutan Adisi Standar Unsur  0,2; 0,3; 0,5; 0,8; dan 1 mg/L  

 

- Larutan Adisi Standar 0,2 mg/L 

       V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 10 mg/L = 25 mL x 0,2 mg/L 

        = 0,5 mL 

- Larutan Adisi Standar 0,3 mg/L 

       V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 10 mg/L = 25 mL x 0,3 mg/L 

        = 0,75 mL 

- Larutan Adisi Standar 0,5 mg/L 

       V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 10 mg/L = 25 mL x 0,5 mg/L 

        = 1,25 mL 

- Larutan Adisi Standar 0,8 mg/L 

       V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 10 mg/L = 25 mL x 0,8 mg/L 

        = 2 mL 
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- Larutan Adisi Standar 1 mg/L 

       V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 10 mg/L = 25 mL x 1 mg/L 

        = 2,5 mL 

 

B. Analisis Nitrit (NO2
-) dengan Spektrofotometer UV-Vis 

1. Pembuatan Larutan Induk Nitrit 250 mg/L 

ppm  =   
Mr NO2

Mr NaNO2 
 x 

mg

L 
 

  mg  =  
ppm x Mr NaNO2 x L

Mr NO2 
 

         =  
250 mg/L x 69 g/mol x 0,1 L

46 g/mol 
 

         =  37,5 mg 

    g   = 0,0375 g 

2. Pembuatan Larutan Intermediate Nitrit 0,25 mg/L 

       V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 250 mg/L = 100 mL x 0,25 mg/L 

        = 0,1 mL 

3. Pembuatan Deret Larutan Baku Kerja Nitrit 

- Larutan Standar 0,010 mg/L 

       V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 0,25 mg/L = 25 mL x 0,010 mg/L 

        = 1 mL 
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- Larutan Standar 0,020 mg/L 

        V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 0,25 mg/L = 25 mL x 0,020 mg/L 

         = 2 mL 

- Larutan Adisi Standar 0,050 mg/L 

        V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 0,25 mg/L = 25 mL x 0,050 mg/L 

         = 5 mL 

- Larutan Adisi Standar 0,100 mg/L 

        V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 0,25 mg/L = 25 mL x 0,100 mg/L 

          = 10 mL 

- Larutan Adisi Standar 0,150 mg/L 

        V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 0,25 mg/L = 25 mL x 0,150 mg/L 

         = 15 mL 

- Larutan Adisi Standar 0,200 mg/L 

        V1 x C1 = V2 x C2 

V1 x 0,25 mg/L = 25 mL x 0,200 mg/L 

          = 20 mL 
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Lampiran 4. Pengolahan Data 

 

A. Analisis Unsur (Pb, Na, dan Ni) dengan ICP-OES 

Tabel 8.  Data hasil pengukuran unsur Timbal (Pb) titik I dengan metode adisi  

Standar  

             No             Vstd (mL)             X (mg/L) Intensitas 

1 0,5 0,2 0,076 

2 0,75 0,3 0,109 

3 1,25 0,5 0,183 

4 2 0,8 0,293 

5 2,25 1 0,365 

 

 
 

 

   m = 0,3634  Vflask = 25 mL 

              b  = 0,0017  Vunk  = 20 mL 

 

 Xintersep = -  
b

m 
    C0 = -  

Xintersep . Vflask   

Vunk 
 

         = -  
0,0017

0,3634
   C0 = -  

(-0,0046 mg/L) (25 mL)   

20 mL
 

            = -  0,0046 µg/mL       =  0,0058 mg/L 

                 = -  0,0046 mg/L 

 

 

 

 

 

y = 0.3634x + 0.0017

R² = 0.9999

0

0.05

0.1

0.15

0.2

0.25

0.3

0.35

0.4

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

In
te

n
si

ta
s

Kadar Adisi Standar (mg/L)

Kurva Adisi Standar Pb Titik I
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Tabel 9.   Data hasil pengukuran unsur Timbal (Pb) titik II dengan metode adisi 

Standar 

No Vstd (mL)             X (mg/L) Intensitas 

1 0,5 0,2 0,076 

2 0,75 0,3 0,103 

3 1,25 0,5 0,171 

4 2 0,8 0,278 

5 2,25 1 0,348 

 

 
 

   m = 0,3439  Vflask = 25 mL 

              b  = 0,0026  Vunk  = 20 mL 

 

 Xintersep = -  
b

m 
    C0 = -  

Xintersep . Vflask   

Vunk 
 

         = -  
0,0026

0,3439 
   C0 = -  

(-0,0075 mg/L) (25 mL)   

20 mL
 

            = -  0,0075 µg/mL       =  0,0094 mg/L 

                 = -  0,0075 mg/L 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 0.3439x + 0.0026

R² = 0.9992

0

0.05

0.1

0.15

0.2

0.25

0.3

0.35

0.4

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

In
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Kadar Adisi Standar (mg/L)

Kurva Adisi Standar Pb Titik II
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Tabel 10.  Data hasil pengukuran unsur Natrium (Na) titik I dengan metode adisi 

Standar 

No Vstd (mL)             X (mg/L) Intensitas 

1 0,5 0,2 0,389 

2 0,75 0,3 0,534 

3 1,25 0,5 0,787 

4 2 0,8 1,171 

5 2,25 1 1,399 

 

 
 

   m = 1,2622  Vflask = 25 mL 

              b  = 0,1492  Vunk  = 20 mL 

 

 Xintersep = -  
b

m 
    C0 = -  

Xintersep . Vflask   

Vunk 
 

         = -  
0,1492

1,2622
   C0 = -  

(-0,1182 mg/L) (25 mL)   

20 mL
 

            = -  0,1182 µg/mL       =  0,1477 mg/L 

                 = -  0,1182 mg/L 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 1.2622x + 0.1492

R² = 0.9992

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

1.4

1.6

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
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n
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Kadar Adisi Standar (mg/L)

Kurva Adisi Standar Na Titik I
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Tabel 11. Data hasil pengukuran unsur Natrium (Na) titik II dengan metode adisi 

Standar 

No Vstd (mL)             X (mg/L) Intensitas 

1 0,5 0,2 0,406 

2 0,75 0,3 0,537 

3 1,25 0,5 0,791 

4 2 0,8 1,173 

5 2,25 1 1,411 

 

 
 

   m = 1,2591  Vflask = 25 mL 

              b  = 0,1585  Vunk  = 20 mL 

 

 Xintersep = -  
b

m 
    C0 = -  

Xintersep . Vflask   

Vunk 
 

         = -  
0,1585

1,2591
   C0 = -  

(-0,1258 mg/L) (25 mL)   

20 mL
 

            = -  0,1258 µg/mL       =  0,1573 mg/L 

                 = -  0,1258 mg/L 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 1.2591x + 0.1585

R² = 0.9998

0
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Tabel 12.  Data hasil pengukuran unsur Nikel (Ni) titik I dengan metode adisi 

Standar 

No Vstd (mL)             X (mg/L) Intensitas 

1 0,5 0,2 0,069 

2 0,75 0,3 0,102 

3 1,25 0,5 0,165 

4 2 0,8 0,263 

5 2,25 1 0,331 

 

 
 

   m = 0,3263  Vflask = 25 mL 

              b  = 0,0033  Vunk  = 20 mL 

 

 Xintersep = -  
b

m 
    C0 = -  

Xintersep . Vflask   

Vunk 
 

         = -  
0,0033

0,3263 
   C0 = -  

(-0,0101 mg/L) (25 mL)   

20 mL
 

            = -  0,0101 µg/mL       =  0,0126 mg/L 

                 = -  0,0101 mg/L 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 0.3263x + 0.0033

R² = 0.9999

0
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Tabel 13.  Data hasil pengukuran unsur Nikel (Ni) titik II dengan metode adisi 

Standar 

No Vstd (mL)             X (mg/L) Intensitas 

1 0,5 0,2 0,067 

2 0,75 0,3 0,101 

3 1,25 0,5 0,167 

4 2 0,8 0,265 

5 2,25 1 0,328 

 

 
 

   m = 0,3264  Vflask = 25 mL 

              b  = 0,0028  Vunk  = 20 mL 

 

 Xintersep = -  
b

m 
    C0 = -  

Xintersep . Vflask   

Vunk 
 

         = -  
0,0028

0,3264
   C0 = -  

(-0,0085 mg/L) (25 mL)   

20 mL
 

            = -  0,0085 µg/mL       =  0,0107 mg/L 

                 = -  0,0085 mg/L 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 0.3264x + 0.0028

R² = 0.9999
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B. Analisis Nitrit dengan Spektrofotometer UV-Vis 

Tabel 14. Data hasil pengukuran Nitrit (NO2
-) 

Kadar Standar (mg/L) Absorbansi 

0,01 0,051 

0,02 0,089 

0,05 0,210 

0,1 0,397 

0,15 0,601 

0,2 0,822 

 

 
 

y = ax + b 

y = 4,0217x + 0,0064 

y = 4,0217x + 0,0064 

x = 
y - 0,0064

4,0217
 

 

1. Titik I 

 

xIA =  
0,012 - 0,0064

4,0217
 = 0,00139 mg/L 

 

xIB = 
0,015 - 0,0064

4,0217
  = 0,00213 mg/L 

 

xI = 
xIA + xIB

2
  

 

xI = 
0,00139 + 0,00213

2
 = 0,00352 mg/L 

y = 4.0217x + 0.0064

R² = 0.9992
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2. Titik II 

 

xIIA =  
0,019 - 0,0064

4,0217
 = 0,00313 mg/L 

 

xIIB =  
0,023 - 0,0064

4,0217
 = 0,00412 mg/L 

 

xII =  
xIIA + xIIB

2
  

 

xII =  
0,00313 + 0,00412

2
 = 0,00725 mg/L 
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Lampiran 5.  Foto Dokumentasi 

A. Desa Tacipong 
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B. Pengambilan Sampel 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Lokasi Pengambilan Sampel 

(Mata Air) 

Proses Pengambilan Sampel 

Lokasi Titik I 

Proses Pengambilan Sampel 

Lokasi Titik II Pengepakan Sampel 



 

58  

C. Analisis Unsur (Pb, Na, dan Ni) dengan ICP-OES 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Sampel untuk analisis unsur  Proses destruksi dengan 

penambahan HNO3  

Proses penyaringan setelah 

destruksi  
Proses analisis unsur instrumen  

ICP-OES   
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D. Analisis Nitrit dengan Spektrofotometer UV-Vis 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Sampel

 
 Larutan setelah Penambahan BaCl2 

Penambahan Sulfanilamida 

Penambahan NED Proses Analisis Sulfat dengan 

 Spektrofotometer UV-Vis 


