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ABSTRACT

DETERMAINING OF AMMONIA DOSAGE IN TELUK LAMPUNG
OCEAN USING SPECTROFOTOMETRY UV-VIS

By

Suparno

This study was determained of ammonia dosage in Teluk Lampung ocean using
spectrofotometry UV-VIS. The method to do ammonia analyse is fenat method,
while the technic to taking sea water sample using stratified sampling technic.
Ammonia consentration from every spot that full of people (Bumi Waras), river
estuary Way Kuala, port, village that full of people (Panjang), river estuary Way
Kuripan, TPI Lempasing, Mutun, and Pahawang Island is 0,0791, 0,2228, 0,9399,
ttd, ttd, 0,2380, 0,0564, dan 0,0662. Validation method linierity, presision,
accurate, and limit detection. Linearity Test is 0,997 mean that the result can be
accepted as equivalent in measure.  Precision test at 4,9720 mean that the point is
good enaught. Accuration test in rance 104,43 %, percent recovery mean that the
point accuration is good. Limit detection in point 0,01709 mean threshold limit of
measuring analit that still give a respond.

Keyword : spektrofotometry UV-Vis, ammonia, technic sampling, validation
method



ABSTRAK

PENENTUAN KADAR AMONIA DI PERAIRAN TELUK LAMPUNG
DENGAN SPEKTROFOTOMETER UV-VIS

Oleh

Suparno

Pada penelitian ini telah dilakukan penentuan kadar amonia di perairan Teluk
Lampung dengan spektrofotometer UV-Vis. Metode yang digunakan dalam
analisis amonia adalah metode fenat. Sedangkan teknik dalam pengambilan
sampel air laut menggunakan teknik stratified sampling. Konsentrasi amonia
yang dihasilkan dari masing-masing titik pemukiman padat penduduk (Bumi
Waras), muara sungai Way Kuala, Pelabuhan, Pemukiman padat penduduk
(Panjang), muara sungai Way Kuripan, TPI Lempasing, Mutun, dan Pulau
Pahawang adalah 0,0791, 0,2228, 0,9399, ttd, ttd, 0,2380, 0,0564, dan 0,0662.
Validasi metode linieritas, presisi, akurasi, dan limit deteksi. Uji linieritas sebesar
0,997 menunjukan bahwa hasil pengukuran dapat diterima sebagai pembanding
dalam pengukuran. Uji presisi pada kisaran 4,9720 menunjukan nilai yang cukup
baik.  Uji akurasi dalam rentang 104,43 % sehingga persen recovery menunjukan
nilai akurasi yang baik. Limit deteksi bernilai 0,01709 menunjukan ambang batas
pengukuran analit yang masih memberikan respon.

Kata Kunci : spektrofotometer UV-Vis, amonia, teknik sampling, validasi
metode
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Teluk Lampung secara geografis terletak di kota Bandar Lampung, Provinsi

Lampung.  Berbagai aktivitas pembangunan membuat Teluk Lampung menjadi

kawasan industri seperti industri batubara, pembangkit tenaga listrik, pelabuhan

niaga, dan kawasan pariwisata, serta pemukiman padat penduduk.

Aktivitas-aktivitas tersebut, secara langsung maupun tidak langsung akan

berdampak terhadap keseimbangan ekosistem Teluk Lampung.  Eksploitasi

perairan secara berlebihan berpotensi menimbulkan pencemaran lingkungan

perairan. Pencemaran perairan di Teluk Lampung semakin lama semakin

meningkat seiring dengan meningkatnya jumlah limbah dari berbagai kegiatan di

kawasan-kawasan yang sudah berdiri di wilayah perairan Teluk Lampung

tersebut. Jenis limbah yang masuk di perairan Teluk Lampung sangat beragam,

seperti limbah organik dan anorganik.  Limbah tersebut menyebabkan penurunan

kualitas lingkungan di perairan Teluk Lampung (Wiryawan,. dkk, 1999).

Penurunan kualitas lingkungan ini dapat diidentifikasi dari perubahan komponen

fisik dan kimia perairan di sekitar perairan tersebut. Perubahan komponen fisik

dan kimia tersebut selain menyebabkan menurunnya kualitas perairan juga

menyebabkan bagian dasar perairan (sedimen) menurun.



2

Limbah-limbah tersebut diperkirakan mengandung senyawa N-nitrogen. Senyawa

ini di dalam perairan dapat berupa senyawa nitrat, nitrit, dan amonia yang bersifat

toksik. Apabila senyawa N-nitrogen ini masuk ke dalam perairan dalam jumlah

yang cukup besar, maka dapat berdampak pada kematian biota laut yang dapat

mengganggu keseimbangan ekosistem di dalam laut.  Apabila senyawa ini

terkonsumsi oleh manusia, dapat menimbulkan kerusakan ginjal, menurunkan

fungsi otak, dan menurunkan jumlah hemoglobin darah.

Amonia merupakan derivat nitrogen yang bersifat toksik dalam konsentrasi yang

rendah , pada konsentrasi 0,2 mg/L dalam perairan maka akan bersifat toksik.

Toksisitas amonia bahkan dapat menyebabkan kematian (Sihaloho, 2009). Oleh

sebab itu, perlu adanya penelitian untuk mengetahui ada tidaknya dan berapa

besar kandungan senyawa N-nitrogen terutama untuk senyawa amonia yang

terdapat dalam perairan di Teluk Lampung tersebut.

Untuk analisis senyawa amonia yang ada di perairan Teluk Lampung tersebut,

salah satunya digunakan metode spektrofotometri UV-Vis. Metode

spektrofotometri UV-Vis dapat menentukan komposisi suatu analit secara

kuantitatif dan kualitatif yang didasarkan pada interaksi antara materi dengan

cahaya.  Keunggulan dari metode spektrofotometri UV-Vis adalah dapat

menganalisis analit dengan konsentrasi yang sangat kecil, mudah digunakan, serta

menghasilkan akurasi dan kevalidan yang tinggi.

Berdasarkan hal-hal tersebut, maka pada penelitian ini, dilakukan analisis

senyawa amonia di Teluk Lampung dengan menggunakan intrumentasi
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spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui tingkat pencemaran oleh senyawa

N-nitrogen di perairan Teluk Lampung.

1.2. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah :

1. mengetahui konsentrasi senyawa amonia di perairan Teluk Lampung dengan

menggunakan instrumentasi spektrofotometer UV-Vis.

2. mengetahui tingkat pencemaran senyawa amonia di perairan Teluk Lampung

dengan menggunakan instrumentasi spektrofotometer UV-Vis.

1.3. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah sebagai sumber informasi tentang tingkat

pencemaran amonia di Teluk Lampung, Bandar Lampung, sehingga dapat

menjadi masukan bagi pemerintah daerah, pihak industri, dan masyarakat

setempat dalam rangka mengelola kawasan Teluk Lampung secara tepat dengan

memperhatikan dampak lingkungannya.



4

II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Gambaran Umum Teluk Lampung

Teluk Lampung terletak di bagian selatan Pulau Sumatera yang secara

geografis terletak antara 104o56’ – 105o45’ bujur timur dan 5o25’ – 5o59’

lintang selatan.  Secara administratif, Teluk Lampung berada di wilayah

Kabupaten Pesawaran, Bandar Lampung, dan Kabupaten Lampung Selatan

(Helfinalis, 2000).

Perairan Teluk Lampung memiliki peranan sebagai berikut :

1. jalur transportasi dan perdagangan utama di Provinsi Lampung;

2. kawasan pariwisata diantaranya, Pulau Kiluan, Pulau Pahawang, Pulau

Tegal, Pulau Sebesi, Pasir Putih, dan Pulau Pahawang;

3. kawasan pemukiman penduduk dan kawasan industri diantaranya, industri

manufaktur, pembangkit tenaga listrik (Tarahan), dan pelabuhan niaga;

4. tempat tangkapan ikan bagi para nelayan tradisional disekitarnya.

Aktivitas-aktivitas yang terjadi di perairan Teluk Lampung tersebut,

berdampak pada pencemaran perairan Teluk Lampung. Pencemaran adalah

peristiwa masuknya zat, energi, unsur, atau komponen lainnya ke dalam

perairan. Berdasarkan Undang-Undang Lingkungan Hidup No. 32 Tahun
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2009, pencemaran adalah masuk atau dimasukkannya makhluk hidup, zat,

energi, dan komponen lain kedalam lingkungan hidup yang melebihi baku

mutu lingkungan hidup yang telah ditetapkan (Setiawan, 2010). Pencemaran

tersebut ditandai dengan menurunnya kualitas dan produktivitas perairan

karena pembuangan limbah dari limbah domestik rumah tangga, aktivitas

industri, maupun aktivitas perkapalan (Wijayanti, 2007).

Sumber pencemaran berasal dari berbagai sumber, sumber pencemaran yang

utama berasal dari antropogenik (berasal dari aktivitas manusia) dan proses

alam. Pencemaran lingkungan yang utama berasal dari antropogenik,

pencemaran tersebut berlangsung terus menerus dan dampaknya luas dan

global terhadap lingkungan. Berikut akan dijelaskan beberapa sumber limbah

yang mencemari perairan teluk lampung:

1. Aktivitas rumah tangga atau domestik

Aktivitas rumah tangga atau domestik dapat menghasilkan limbah organik dan

anorganik. Berikut ditampilkan gambar limbah rumah tangga pada Gambar 1.

Gambar 1. Aktivitas rumah tangga atau domestik

Limbah organik berasal dari sampah organik yang dibuang di perairan Teluk

Lampung.  Limbah anorganik berasal dari pembuangan plastik dan kaleng
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pembungkus makanan, limbah ini sulit untuk terurai karena tidak mudah

mengalami degradasi.  Sumber lain dari aktivitas rumah tangga berasal dari

pembuangan deterjen, bahan antiseptik, dan limbah manusia yang mencemari

perairan Teluk Lampung.

2. Aktivitas alam

Aktivitas alam dapat menghasilkan limbah cair dan gas.  Limbah cair berasal

dari air hujan yang jatuh ke bumi yang sebagian akan masuk ke dalam tanah

dan perairan yang disebut air larian (stroam water runoff). Sedangkan limbah

gas berasal dari kebakaran hutan dan akan tersuspensi ke dalam perairan.

3. Aktivitas industri

Limbah industri dapat berupa padat, cair dan gas, tergantung dari jenis bahan

baku dan produk yang digunakan oleh industri tersebut.  Industri sendiri pada

dasarnya merupakan usaha untuk mengubah atau mengelola bahan mentah dari

alam menjadi bahan jadi maupun setengah jadi.  Dari proses tersebut

menghasilkan residu atau sisa berupa limbah yang kemudian dibuang ke

perairan Teluk Lampung.
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Salah satu aktivitas industri di Perairan Teluk Lampung disajikan pada

Gambar 2.

Gambar 2. Aktivitas pengangkutan Batubara di perairan Teluk Lampung

Limbah yang dihasilkan dari aktivitas industri padat berupa limbah padat

(sampah), limbah cair, atau limbah gas.  Diantara limbah tersebut, terdapat

limbah yang berbahaya dan beracun (limbah B3). Pengertian Limbah B3

adalah semua bahan atau senyawa, berbentuk padat, cair atau gas yang

berpotensi merusak kesehatan manusia serta lingkungan akibat sifat-sifat yang

dimiliki senyawa tersebut, yang dapat berdampak terhadap penurunan baku

mutu air laut. Berdasarkan peraturan pemerintah No. 51 Tahun 2004 baku

mutu air laut adalah ukuran batas atau kadar makhluk hidup, zat, energi, atau

komponen yang dapat ditenggang keberadaannya di dalam air laut.

Limbah-limbah tersebut menyebabkan kualitas di perairan Teluk Lampung

menurun. Penurunan tersebut, ditandai dengan adanya perubahan warna, bau,
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dan rasa; terdapat endapan dan bahan terlarut; kadar oksigen dalam perairan

berkurang; dan adanya mikroorganisme.  Hal ini, akan berpengaruh terhadap

kehidupan biota yang hidup didalamnya.

2.2. Senyawa Nitrogen

Nitrogen merupakan senyawa yang banyak tersebar secara luas di alam.

Sumber utama dari senyawa ini adalah antropogenik (berasal dari aktivitas

manusia) seperti pembuangan limbah dan kotoran (Michalski dkk., 2006).

Senyawa nitrogen terdapat dalam keadaan terlarut dan bahan tersuspensi dalam

perairan. Di dalam air, senyawa nitrogen terdiri dari nitrogen organik dan

nitrogen anorganik. Jenis-jenis nitrogen anorganik utama dalam air adalah ion

nitrat (NO3
-) dan amonium (NH4

+). Pada kondisi tertentu, terdapat dalam

bentuk nitrit (NO2
-). Sebagian besar dari nitrogen total dalam air terikat

sebagai nitrogen organik, yaitu dalam bahan-bahan yang berprotein, juga dapat

berbentuk senyawa atau ion-ion lainnya dari bahan pencemar.

Senyawa N-nitrogen yang dikenal dengan nitrogen total adalah jumlah atau

kadar keseluruhan nitrogen yang terdapat dalam limbah cair atau sampel

(Hamida, 1993). Nitrogen total pada perairan berupa nitrogen anorganik dan

nitrogen organik.  Nitrogen anorganik terdiri atas amonia (NH3), amonium

(NH4), nitrit (NO2
-) , nitrat (NO3

-), dan molekul gas N2, sedangkan nitrogen

organik terdiri dari protein, asam amino dan urea (Efendi, 2003).
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Hubungan yang timbul diantara berbagai bentuk campuran nitrogen dan

perubahan-perubahan yang terjadi di alam pada umumnya digambarkan dengan

siklus nitrogen. Bentuk-bentuk nitrogen mengalami tranformasi sebagai

bagian dari siklus oksigen.  Tranformasi nitrogen dapat melibatkan atau tidak

melibatkan makrobiologi dan mikrobiologi.

Adapun tranformasi nitrogen mikrobiologis mencakup hal-hal sebagai berikut:

1. Nitrifikasi

Nitrifikasi adalah oksidasi amonia menjadi nitrit dan nitrat.  Proses oksidasi ini

dengan bantuan bakteri dalam keadaan aerob, nitrifikasi berjalan secara

optimum pada pH 8 dan pada pH < 7 akan berkurang secara nyata. Bakteri

nitrifikasi bersifat mesofilik yang menyukai suhu 30oC.

2. Denitrifikasi

Denitrifikasi adalah reduksi nitrat menjadi nitrit (NO2), dinitrogen oksida

(N2O), dan molekul nitrogen (N2). Proses reduksi nitrat berjalan optimum pada

kondisi anaerob dengan bantuan bakteri dan jamur.  Dinitrogen oksida adalah

produk utama dari denitrifikasi pada perairan dengan kadar oksigen sangat

rendah, sedangkan molekul nitrogen adalah produk utama dari proses

denitrifikasi pada perairan dengan keadaan anaerob (Ida, 2009).

Nitrogen di perairan merupakan penyebab utama pertumbuhan yang sangat

cepat dari ganggang yang menyebabkan eutrofikasi. Pada umumnya nitrogen

anorganik dalam keadaan aerobik terdapat dalam keadaan bilangan oksidasi

+5, yaitu sebagai NO3
- dan dengan bilangan oksidasi keadaan anaerob, sebagai

NH4
+ yang stabil. Dalam kondisi tanpa katalis biologi, ion nitrat hanya sedikit
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bereaksi dalam air. Kemampuan pertukaran ion dari bahan-bahan yang terjadi

secara alamiah tidak mengikat ion dengan kuat.

Menurut Gabriel (2001) nitrogen memiliki sifat fisik dan sifat kimia sebagai

berikut :

a.  Sifat fisik nitrogen

1. panas transformasi β ↔ α: 54,71 kal/mol;

2. panas fusi/peleburan: 17,23 kal/mol;

3. panas penguapan: 1332,9 kal/mol;

4. temperatur kritis: 126,26 ± 0,04 kal/mol;

5. tekanan kritis: 33,45 ± 0,02 atm;

6. massa jenis:

 bentuk α: 1,0265 gr/ml pada -252,6oC

 bentuk β: 0,08792 gr/ml -210,0oC

 bentuk cair: 1,1607 - 0,0045

b.  Sifat kimia nitrogen

Pada suhu rendah elemen nitrogen berkemampuan reaktif sangat rendah. Pada

suhu tinggi nitrogen bisa bereaksi dengan krom, silikon, titanium, aluminium,

boron, berilium, magnesium, barium, strontium, kalsium, dan litium dan

membentuk nitrit dan oksigen membentuk NO. Dengan adanya katalisator dan

suhu menengah, nitrogen bereaksi dengan hidrogen membentuk amonia.

Senyawa nitrogen anorganik yang bersifat toksik terhadap organisme yang

hidup diperairan.  Nitrat, nitrit, dan amonia merupakan derivat senyawa

nitrogen anorganik yang memiliki daya racun masing-masing senyawa



11

berbeda, yaitu amonia dan nitrit bersifat sangat toksik meskipun dalam

konsentrasi yang rendah, sedangkan nitrat akan bersifat toksik dalam

konsentrasi besar. Toksisitas akut NH3 menyebabkan kematian sedang

perlakuan kronis dapat menimbulkan kerusakan ginjal, mereduksi pertumbuhan

malfungsi otak, penurunan nilai darah serta mereduksi kapasitasi pembawa

oksigen pada organisme makhluk hidup pada perairan (Das dkk., 2004).  Sifat

toksik dari senyawa nitrit adalah mampu mengoksidasi ion ferrous (Fe2+)

menjadi ion ferric (Fe3+) didalam hemoglobin (Hb) dapat mengubah

hemoglobin menjadi methaemoglobin (MetHb) di dalam darah (Jensen, 1995).

Sedangkan toksisitas nitrat secara tidak langsung terjadi diperairan karena

membantu pertumbuhan alga secara berlebihan sehingga menimbulkan istilah

“alga bloom” sehingga mengakibatkan kadar oksigen terlarut bisa berkurang

(Hallberg, 1989).

2.2.1. Senyawa Nitrat (NO3)

Senyawa nitrat merupakan nitrogen anorganik yang sangat larut dalam air dan

bersifat stabil, senyawa nitrat merupakan sumber pencemaran pada perairan

dan tanah yang dapat mengancam lingkungan dan kesehatan manusia.  Dalam

perairan, senyawa nitrat berupa ion nitrat (NO3
-) dan menjadi indikator penting

untuk mengetahui tingkat pencemaran senyawa organik sebagai nitrogen

(Jeremiah, 2013). Nitrat merupakan bentuk utama nitrogen di perairan yang

merupakan nutrien utama bagi pertumbuhan fitoplankton dan alga

(Efendi, 2003).
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Nitrosomonas

Nitrobakter

Senyawa nitrat dihasilkan dari proses oksidasi sempurna senyawa nitrogen di

perairan.  Nitrifikasi yang merupakan proses oksidasi amonia menjadi nitrat

dan nitrit yang dilakukan oleh bakteri nitrosomonas, sedangkan oksidasi nitrit

menjadi nitrat dilakukan dengan bantuan bakteri nitrobakter.  Kedua jenis

bakteri tersebut merupakan bakteri kemotrofik, yaitu bakteri yang

mendapatkan energi dari proses kimia.

Oksidasi amonia menjadi amonia nitrit oksidasi nitrit menjadi nitrat ditunjukan

dalam persamaan berikut :

2NH3 +  3O2 2NO2
- +  2H+ +  2H2O

2NO2
- + O2 2NO3

Sumber : Efendi (2003)

Proses nitrifikasi sangat ditentukan oleh kondisi pH, suhu, kandungan oksigen

terlarut, kandungan bahan organik, dan aktivitas bakteri lain diperairan

(Novotny dan Olem, 1994).

Senyawa nitrat bersifat toksik dalam perairan, hal ini dapat menyebabkan

kematian jika dikonsumsi dalam jumlah besar, dan sangat membahayakan bagi

kesehatan bila senyawa nitrat dikonversi menjadi ion nitrit (Jeremiah, 2013).

Dari Peraturan Pemerintah No. 51 Tahun 2004 baku mutu yang dapat ditoleren

untuk nitrat hanya 0.008 mg/L di dalam air laut. Sifat toksisitas secara tidak

langsung terjadi diperairan karena membantu pertumbuhan alga secara

berlebihan sehingga menimbulkan istilah alga bloom, yang berakibat pada

penurunan kadar oksigen terlarut dalam air (Efendi, 2003). Masuknya nitrat

dalam perairan disebabkan oleh manusia yang membuang limbah ke dalam air.

Kemungkinan lain penyebab konsentrasi nitrat tinggi ialah pembusukan sisa
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Nitrosomonas

tanaman dan hewan, pembuangan limbah industri serta pembuangan kotoran

hewan.

Nitrat menyebabkan kualitas air menurun, menurunkan oksigen terlarut yang

dapat menimbulkan pengurangan populasi ikan, bau busuk, dan rasa tidak

enak.  Nitrat adalah ancaman bagi kesehatan manusia terutama untuk bayi,

yang menyebabkan kondisi yang dikenal sebagai methemmoglobinemia atau

sindrom bayi biru. Methemmoglobinemia menyebabkan warna kulit berubah

menjadi biru, bayi yang terkena sindrom tersebut dalam tubuh nitrat akan

dikonversikan menjadi nitrit (Sastrawijaya, 2000).

2.2.2 Senyawa Nitrit (NO2
-)

Nitrit merupakan bentuk peralihan (intermediate) antara amonia dan nitrat

(nitrifikasi) dan antara nitrat dan gas nitrogen (denitrifikasi) yang berlangsung

dalam keadaan anaerob. Berikut persamaan oksidasi nitrit dari amonia dengan

bantuan bakteri nitrosomonas:

2NH3 +  3O2 2NO2
- +  2H+ +  2H2O

Sumber : Efendi (2003).

Nitrit biasanya ditemukan dalam jumlah yang sangat sedikit, daripada nitrat

karena bersifat tidak stabil dengan keberadaan oksigen. Pada reduksi nitrat

oleh aktivitas mikroba dalam kondisi anerob, dapat menghasilkan gas amonia

dan gas-gas lain seperti N2O, NO2, NO, dan N2.
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Proses denitrifikasi ditunjukan dalam persamaan reaksi berikut :

NO3
- N02

- NH3 (gas)
(nitrat) (nitrit)

N2O (gas)      N2 (gas)

Sumber : Ida (2009).

Pada proses denitrifikasi, gas N2 yang terlepas dari dalam air ke udara, ion nitrit

dapat berperan sebagai sumber nitrogen bagi tanaman dalam perairan.

Keberadaan nitrit menggambarkan berlangsungnya proses biologis

perombakan bahan organik yang memiliki kadar terlarut rendah (Ida, 2009).

Sumber nitrit berasal dari limbah industri dan limbah domestik.  Kadar nitrit

pada perairan relatif kecil karena segera dioksidasi menjadi nitrat. Garam-

garam nitrit digunakan sebagai penghambat terjadinya proses korosi pada

industri (Efendi, 2003). Apabila manusia mengkonsumsi nitrit secara

berlebihan dapat mengakibatkan terganggunya proses pengikatan oksigen oleh

hemoglobin darah, selanjutnya membentuk met-hemoglobin yang mampu

mengikat oksigen dalam darah.  Nitrit juga dapat mengakibatkan penurunan

tekanan darah karena efek vasodilatasinya.  Gejala klinis yang timbul dapat

berupa mual, muntah, sakit perut, sakit kepala, penurunan tekanan darah dan

denyut nadi yang lebih cepat (Ida, 2009).

2.2.3. Senyawa Amonia (NH3)

Amonia adalah senyawa nitrogen anorganik yang bersifat gas dan cair yang tak

berwarna dan memiliki bau yang khas. Amonia merupakan kontaminan yang

terdapat di tanah maupun air limbah yang memiliki konsentrasi 5 – 10 mg/L
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(Ekasari, 2013). Amonia di perairan berasal dari sisa metabolisme (eskresi)

hewan dan proses dekomposisi bahan organik oleh mikroorganisme. Menurut

Effendi (2003), sumber amonia di perairan adalah gas nitrogen dari proses

difusi udara yang tereduksi di dalam air.

a. Sifat Amonia

Amonia dan garam-garamnya bersifat mudah larut dalam air, kelarutan amonia

dalam air dipengaruhi oleh suhu, pada suhu tinggi kelarutan amonia akan

berkurang. Dalam keadaan terlarut, amonia dalam perairan dapat berupa

amonia bebas (NH3) dan ion amonium (NH4
+).  Kandungan amonia bebas dan

ion amonium sangat dipengaruhi oleh keberadaan oksigen terlarut, amonia ada

dalam jumlah yang relatif kecil jika didalam perairan memiliki kandungan

oksigen yang tinggi, sehingga kandungan amonia dalam perairan bertambah

seiring dengan bertambahnya kedalaman.  Pada dasar perairan kemungkinan

terdapat amonia dalam jumlah yang lebih banyak dibanding perairan dibagian

permukaan karena oksigen terlarut pada bagian dasar relatif kecil (Wibowo,

2009). Berikut disajikan sifat fisik amonia pada Tabel 1.

Tabel 1.  Sifat fisik amonia

Sifat fisik amonia Nilai
Masa jenis 0,69 g/L
Kelarutan 89,9 g/mL
Titik lebur -77,73 oC
Temperatur autosulotan 651 oC
Titik didih -33,34 oC
Keasaman (PKa) 9,25
Kebasaan (PKb) 4,75
Sumber : Putri (2010)
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b. Keseimbangan Amonia dalam Air

Kesetimbangan antara amonia dan ion amonium bergantung pada kondisi pH

dan suhu perairan (Midlen dan Redding, 2000).

Berikut ini adalah bentuk kesetimbangan amonia dan ion ammonium

diperairan :

NH3 +  H2O NH4
+ +  OH-

Sumber : Sihaloho (2009)

Amonia di perairan akan ditemukan lebih banyak dalam bentuk ion ammonium

jika pH perairan kurang dari 7, sedangkan pada perairan dengan pH lebih dari

7, amonia bebas atau amonia tak-terionisasi yang bersifat toksik terdapat dalam

jumlah yang lebih banyak (Novotny dan Olem, 1994). Menurut Abel (1989),

tingkat toksisitas amonia tak-terionisasi tergantung pada kondisi pH dan suhu

di suatu perairan, sehingga kenaikan nilai pH dan suhu menyebabkan proporsi

amonia bebas di perairan meningkat. Kadar amonia bebas yang tidak

terionisasi pada perairan tidak lebih dari 0.2 mg/L, jika kadar amonia lebih dari

0,2 mg/L maka akan bersifat toksik bagi beberapa organisme, sesuai dengan

Peraturan Pemerintah No. 51 Tahun 2004 untuk kadar amonia yang dapat

ditoleren hanya 0,2 mg/L di dalam air laut. Kadar amonia yang tinggi dapat

merupakan indikasi adanya pencemaran bahan organik.

Toksisitas amonia tak-terionisasi berbahaya bagi organisme akuatik, khususnya

bagi ikan (Effendi, 2003). Karena konsentrasi NH3 bebas yang tinggi di

perairan dapat menyebabkan kerusakan insang pada ikan. Selain itu tingginya.

konsentrasi NH3 bebas dapat menyebabkan meningkatnya kadar amonia dalam
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darah dan jaringan tubuh ikan, sehingga dapat mengurangi kemampuan darah

untuk mengangkut oksigen serta mengganggu kesetabilan membran sel

(Boyd,1989). Menurut Canter (1979) kadar amonia pada perairan alami tidak

lebih dari 0.1 mg/L. Kemudian jika konsentrasi amonia tak-terionisasi lebih

dari 0.2 mg/L akan bersifat toksik bagi beberapa jenis ikan.

c. Metode Analisis Amonia

Penentuan amonia, khususnya pada konsentrasi rendah memerlukan reaksi

kimia untuk mengubah analit menjadi senyawa turunannya sehingga dapat

dianalisis secara kolorimetri. Metode umum yang digunakan dalam analisis

amonia yang terdapat dalam perairan yaitu, metode Fenat dan metode Nessler.

Berikut akan dijelaskan dari metode Fenat dan metode Nessler :

1. Metode Fenat

Pembentukan warna dari reaksi amonia dengan fenol dan hipokrat pertama kali

dijelaskan oleh Berthelot pada tahun 1859.  Metode ini lebih luas diteliti oleh

Russel yang menggunakan ion mangan (II) untuk mempercepat reaksi,

sedangkan peneliti lain menggunakan natrium nitroprusida sebagai katalis.

Prinsip metode ini berdasarkan reaksi amonia dengan hipoklorit dan fenol yang

dikatalis oleh natrium natrium nitroprusida yang membentuk warna biru

indifenol (Boltz dkk., 1978).

2. Metode Nessler

Metode ini ditemukan oleh J. Nessler pada tahun 1856 yang mengusulkan

larutan basa merkuri (II) iodida dalam kalium iodida (K2HgI4) sebagai pereaksi

untuk penentuan amonia secara kolorimetri.  Prinsip dari metode Nessler
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berdasarkan pada pereaksi Nessler (K2HgI4) bila bereaksi dengan amonia

dalam larutan basa akan membentuk dispersi koloid yang berwarna kuning

coklat.  Intensitasnya dari warna yang terjadi dari perbandingan lurus dengan

konsentrasi ammonium yang ada dalam sampel. Berikut adalah reaksi Nesller :

I

Hg

2K2HgI4 + NH3 + 3KOH O + 7KI + 2H2O

Hg

NH2

Kuning coklat

Sumber : Vogel (1951).

Reaksi menghasilkan larutan warna kuning coklat yang mengikuti hukum

Lambert-Beer. Intensitas warna yang ada dalam sampel, yang kemudian

ditentukan secara spektrofotometris (Vogel, 1951).  Dari dua metode tersebut,

untuk analisis amonia dalam penelitian ini menggunakan metode fenat.

2.3. Spektrofotometri Ultraviolet-Visibel (UV-Vis)

Spektrofotometri UV-Vis merupakan salah satu teknik analisis spektroskopi

yang memakai sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet dekat pada panjang

gelombang (190-380) dan sinar tampak pada panjang gelombang (380-780)

dengan memakai instrumen spektrofotometer (Mulja dan Suharman, 1995).

Prinsip dari UV-Vis berdasarkan interaksi antara materi dengan cahaya,

Cahaya yang dimaksud berupa ultraviolet (UV) dan cahaya visibel (Vis),

sedangkan materi dapat berupa atom dan molekul yang lebih berperan adalah

elektron valensi.
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Spektrofotometri UV-Vis merupakan salah satu metode dalam kimia analisis

yang digunakan untuk menentukan komposisi suatu sampel baik secara

kualitatif dan kuantitatif. Spektrofotometri UV-Vis melibatkan energi

elektronik yang cukup besar pada molekul yang dianalisis, sehingga

spektrofotometri UV-Vis lebih banyak dipakai untuk analisis kuantitatif

dibandingkan kualitatif (Mulja dan Suharman, 1995).

Spektrofotometer yang terdiri dari spektrofotometer dan fotometer.

Spektrofotometer menghasilkan sinar dari spektrum dengan panjang

gelombang tertentu, sedangkan fotometer adalah alat pengukur intensitas

cahaya yang ditranmisikan atau yang diabsorbsi.  Jadi spektrofotometer

digunakan untuk mengukur energi secara relatif jika energi ditranmisikan

fungsi dari panjang gelombang (Khopkar, 2003).

Dengan menggunakan metode spektrofotometri UV-Vis senyawa amonia dapat

dianalisis secara kualitatif dan kuantatif, hal ini berdasarkan interaksi antara

materi (sampel) dengan cahaya, cahaya berupa ultraviolet (panjang gelombang

190-380) dan cahaya visibel (380-780), sampel akan menyerap cahaya diukur

sebagai absorbansi, kemudian cahaya akan tranmisikan oleh materi  dan

ditangkap oleh detektor.  Detektor berfungsi menangkap cahaya yang

diteruskan dari sampel dan mengubahnya menjadi arus listrik yang kemudian

akan dibaca oleh komponen spektrofotometer yaitu read out dimana panjang

gelombang dapat terlihat.  Pada pengukuran absorbansi dan tranmitansi dalam

spektroskopis dan dengan garis kalibrasi konsentrasi senyawa amonia dapat

diketahui (Ida, 2009).
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2.3.1.  Interaksi Cahaya dengan Materi

Cahaya elektromagnetik dapat dipertimbangkan sebagai bentuk energi cahaya

sebagai transfer gelombang.  Bentuk sederhana dari cahaya elektomagnetik

dapat dilihat dalam Gambar 3.

Gambar 3. Gerakan gelombang cahaya elektromagnetik

Sumber : Kristianingrum (2014).

Panjang gelombang (λ) merupakan jarak antara dua gunung atau lembah yang

berdampingan dari gelombang itu.

Hubungan antara panjang gelombang, dengan frekuensi dirumuskan dengan

persamaan :

C = λ.v atau λ = c/v

Keterangan :
λ : panjang gelombang (cm)
v : frekuensi (dt-1 atau hertz, Hz)
c : kecepatan cahaya (3 x 1010 cm dt-1).
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Hubungan antara energi (E) dan panjang gelombang (λ) dituliskan sebagai

berikut:

E = h c / λ
Keterangan :
E : energi cahaya (erg)
h : konstanta Planck (6,62 x 10-27 erg det)
c : kecepatan cahaya (3 x 1010 cm dt-1)
λ : panjang gelombang (cm)

Spektrum elektromagnetik menyeluruh dikelompokkan seperti Gambar 4.

Gambar 4. Spektrum elektromagnetik
Sumber : Kristianingrum (2014)

Pada spektrum elektromagnetik pada Gambar 4 terlihat daerah ultra violet

(UV) sekitar 10 nm – 380 nm, tetapi paling banyak penggunaannya secara

analitik dari 200 – 380 nm dan disebut sebagai UV pendek (dekat).  Dibawah

200 nm, udara dapat mengabsorpsi sehingga instrumen harus dioperasikan

kondisi vakum, daerah ini disebut dengan daerah UV vacum

(Kristianingrum, 2014). Pada penelitian ini absorbansi sinar ultra violet

terserap pada kisaran 640 nm.
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2.3.2. Absorpsi Cahaya

Secara kualitatif absorpsi cahaya dapat diperoleh dengan pertimbangan

absorpsi cahaya pada daerah tampak. Dengan melihat obyek cahaya yang

diteruskan atau dipantulkan. Apabila cahaya polikromatis (cahaya putih) yang

berisi seluruh spektrum panjang gelombang melewati medium tertentu, akan

menyerap panjang gelombang lain, sehingga medium itu akan tampak

berwarna. Oleh karena hanya panjang gelombang yang diteruskan yang

sampai ke mata maka panjang gelombang inilah yang menentukan warna

medium. Warna ini disebut warna komplementer terhadap warna yang

diabsorpsi.

Spektrum tampak dan warna-warna komplementer ditunjukkan dalam Tabel 2.

Tabel 2.  Spektrum tampak dan warna-warna komplementer
Panjang

Gelombang (nm)
Warna yang
diabsorpsi

Warna Yang dipantulkan
(komplementer)

340-450 Lembayung Kuning-hijau
450-495 Biru Kuning
495-570 Hijau Violet
570-590 Kuning Biru
590-620 Jingga Hijau- biru
620-750 Merah Biru-Hijau

Sumber : Kristianingrum (2014).

2.3.2.  Hukum Lambert -Beer

Cahaya yang diserap diukur sebagai absorbansi (A) sedangkan cahaya yang

hamburkan diukur sebagai transmitansi (T), dinyatakan dengan hukum

Lambert-Beer atau Hukum Beer berbunyi: “Jumlah radiasi cahaya tampak

(ultraviolet, inframerah dan sebagainya) yang diserap atau ditransmisikan oleh
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suatu larutan merupakan suatu fungsi eksponen dari konsentrasi zat dan tebal

larutan”.

Berdasarkan hukum Lambert-Beer, rumus yang digunakan untuk menghitung

banyaknya cahaya yang hamburkan :

T = atau   %T = %
absorbansi dinyatakan dengan rumus:

A = -log T = -log

Keterangan
A : absorbansi
I0 : intensitas cahaya datang
It : intensitas cahaya setelah melewati sampel
T: tranmitasi (banyaknya cahaya yang dihampurkan)

Rumus yang diturunkan dari Hukum Lambert-Beer dapat ditulis sebagai:

A= a . b . c atau A = ε . b . c

Keterangan
A : absorbansi
a : tetapan absorptivitas
b : tebal kuvet
c : konsentrasi larutan yang diukur
ε : tetapan absorptivitas molar

Secara eksperimen hukum Lambert-beer akan terpenuhi apabila peralatan yang

digunakan memenuhi kriteria-kriteria berikut:

1. Sinar yang masuk atau sinar yang mengenai sel sampel berupa sinar dengan

dengan panjang gelombang tunggal (monokromatis);

2. Penyerapan sinar oleh suatu molekul yang ada di dalam larutan tidak

dipengaruhi oleh molekul yang lain yang ada bersama dalam satu larutan;
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3. Penyerapan terjadi di dalam volume larutan yang luas penampang (tebal

kuvet) yang sama;

4. Penyerapan tidak menghasilkan pemancaran sinar pendafluor. Artinya

larutan yang diukur harus benar-benar jernih agar tidak terjadi hamburan

cahaya oleh partikel-partikel koloid atau suspensi yang ada di dalam larutan;

5. Konsentrasi analit rendah.  Apabila konsentrasi tinggi akan menggangu

kelinearan grafik absorbansi versus konsentrasi.

Berikut digambarkan komponen-komponen spektrofotometer ditunjukkan pada

Gambar 5.

Gambar 5. Komponen-komponen spektrofotometer

Sumber : Kristianingrum (2014).

Fungsi masing-masing bagian spektrofotometer

1. Sumber cahaya berfungsi sebagai sumber sinar polikromatis dengan

berbagai macam rentang panjang gelombang. Pada UV-Vis sumber cahaya

menggunakan photoidiode yang telah dilengkapi monokromator;
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2. Monokromator berfungsi sebagai penyeleksi panjang gelombang yaitu

mengubah cahaya yang berasal dari sumber sinar polikromatis menjadi

cahaya monokromatis. Jenis monokromator yang saat ini banyak digunakan

adalan gratting atau lensa prisma dan filter optik. Jika digunakan grating

maka cahaya akan dirubah menjadi spektrum cahaya. Sedangkan filter optik

berupa lensa berwarna sehingga cahaya yang diteruskan sesuai dengan

warnya lensa yang dikenai cahaya. Ada banyak lensa warna dalam satu alat

yang digunakan sesuai dengan jenis pemeriksaan;

3. Sel sampel berfungsi sebagai tempat meletakan sampel. UV-Vis

menggunakan kuvet sebagai tempat sampel, Kuvet biasanya terbuat dari

kuarsa atau gelas, namun kuvet dari kuarsa yang terbuat dari silika memiliki

kualitas yang lebih baik. Hal ini, disebabkan yang terbuat dari kaca dan

plastik dapat menyerap UV sehingga penggunaannya hanya pada

spektrofotometer sinar tampak (Vis). Kuvet biasanya berbentuk persegi

panjang dengan lebar 1 cm;

4. Detektor berfungsi menangkap cahaya yang diteruskan dari sampel dan

mengubahnya menjadi arus listrik. Syarat-syarat sebuah detektor :

a. Kepekaan yang tinggi;

b. Perbandingan isyarat atau signal dengan bising tinggi;

c. Respon konstan pada berbagai panjang gelombang;

d. Waktu respon cepat dan signal minimum tanpa radiasi;

e. Signal listrik yang dihasilkan harus sebanding dengan tenaga radiasi.
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Macam-macam detektor yang sering digunakan detektor foto (photo

detector), photocell, phototube, hantaran foto, dioda foto, dan detektor

panas; dan

5. Read out (pembaca) merupakan suatu sistem baca yang menangkap

besarnya isyarat listrik yang berasal dari detektor (Kritianingrum, 2014).

2.4. Validasi Metode

Validasi metode merupakan konfirmasi bahwa prosedur analisis yang

dilakukan untuk pengujian sesuai dengan tujuan yang diharapkan. Validasi

metode digunakan untuk pembuktian apakah suatu metode pengujian sesuai

untuk maksud atau tujuan tertentu dan untuk jaminan mutu hasil uji yang

dievaluasi secara objektif.  Hasil dari validasi metode dapat digunakan untuk

menilai kualitas, tingkat kepercayaan (reliability), dan konsistensi hasil

analisis, itu semua menjadi bagian dari praktek analisis yang baik (Huber,

2001). Dalam prosedur validasi terdapat beberapa parameter yang dievaluasi,

parameter-parameter validasi metode meliputi linieritas, ketepatan (accuracy),

presisi, limit deteksi, dan linieritas.

1. Linieritas

Linieritas merupakan kemampuan metode analisis (dalam kisaran tertentu)

untuk mendapatkan hasil uji yang berbanding lurus dengan konsentrasi dari

analit dalam sampel (EMEA, 1995).  Respon harus berbanding lurus dengan

konsentrasi analit atau proporsional dengan perhitungan matematis yang

terdefinisi dengan baik.  Persamaan regresi linier diterapkan pada hasil harus
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memiliki nilai intersep tidak signifikan berbeda dari nol.  Jika diperoleh

intersep tidak signifikan nol, harus dibuktikan pada keakuran metode

(Huber, 2001).

Linieritas adalah suatu koefisien korelasi antara konsentrasi larutan standar

terhadap absorbansi larutan standar yang dihasilkan.  Uji linieritas dilakukan

dengan membuat kurva kalibrasi larutan standar, dari kurva kalibrasi diperoleh

persamaan garis lurus atau regresi dan koefisien korelasi yang digunakan untuk

mengetahui hubungan antara korelasi larutan standar dengan nilai absorbansi

yang dihasilkan.

2. Ketepatan (accuracy)

ketepatan adalah suatu ukuran yang menunjukan kedekatan hasil analisis

dengan kadar analit yang sebenarnya.  Ketepatan dapat juga menyatakan

kedekatan dengan nilai yang dapat diterima atau seberapa dekat hasil

pengukuran dengan nilai benar yang diperkirakan. Nilai benar dapat diperoleh

dengan cara membandingkan hasil metode dengan metode referensi yang

sudah ditetapkan. Akurasi dinyatakan sebagai persen perolehan kembali

(recovery) analit yang ditambahkan. Berikut akan disajikan persentase

recovery yang dapat diterima sesuai dengan konsentarsi analit pada Tabel 3.
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Tabel 3. Persentase recovery yang dapat diterima sesuai dengan konsentrasi

analit

(%) Analit Unit Rata-rata recovery (%)

100 100% 98-102

10 10% 95-102

0,1 1% 97-103

0.01 0,1% 95-105

0,001 100 ppm 90-107

0,0001 10 ppm 80-110

0,00001 1 ppm 80-110

0,000001 100 ppb 80-110

0,0000001 10 ppb 60-115

0,00000001 1 pp 40-120

Sumber :  AOAC (2002)

Persen perolehan kembali dapat ditentukan dengan persamaan berikut (AOAC,

1993).

 
%100

*
kembali%perolehan 




A

AF

C

CC

Keterangan : CF : Konsentrasi total sampel yang diperoleh dari pengukuran
CA : Konsentrasi sampel sebenarnya
CA* : Konsentrasi analit yang ditambahkan

3. Presisi

Presisi merupakan ukuran derajat keterulangan dari metode analisis yang

memberikan hasil yang sama pada beberapa perulangan.  Presisi

menggambarkan kedekatan kesapakatan (derajat penyebaran) antara

serangkaian pengukuran yang diperoleh dari beberapa pengujian sampel, untuk

mengevaluasi ketelitian dari data analisis adalah dengan menghitung

simpangan baku (EMEA, 1995). Simpangan baku mengukur penyebaran data-
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data percobaan dan memberikan indikasi yang bagus mengenai seberapa dekat

data tersebut satu sama lain (Nielsen, 2003).

Simpangan baku dapat dihitung dengan rumus :

SD = (∑( ) )
Keterangan : SD : Standar Deviasi (simpangan baku)

x : Konsentrasi hasil analisis
n : Jumlah pengulangan analisisx : Konsentrasi rata-rata hasil analisis

Untuk mengukur ketelitian adalah dengan menghitung nilai simpangan baku

relatif (RSD). Nilai RSD ini merupakan nilai simpangan baku yang yang

dinyatakan sebagai persentase dari rata-rata.

RSD dapat dihitung dengan rumus :

%100
x

SD
RSD

Keterangan : RSD : Relatif  standar deviasix : Konsentrasi rata-rata hasil analisis
SD : Standar deviasi

4. Limit Deteksi

Limit deteksi adalah jumlah terkecil analit dalam sampel yang dapat dideteksi

yang masih memberikan respon signifikan. Limit deteksi merupakan

parameter tes kuantitatif untuk tingkat rendah senyawa dalam matriks sampel,

dan digunakan terutama untuk penentuan kotoran dan produk terdegradasi

(EMEA, 1995).
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Limit deteksi dapat ditentukan dengan persamaan berikut :

Q = k x SD

Keterangan : Q : LoD (limit deteksi)
k : 3,3 untuk batas deteksi atau 10 untuk batas kuantifikasi
SD : simpangan baku respon analitik dari blanko.
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III. METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian telah dilakukan pada bulan Januari 2016 sampai dengan Juli 2016 di

laboratorium analitik dan intrumen dan laboratorium biomassa terpadu, Fakultas

Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam (FMIPA) Universitas Lampung.

3.2. Alat dan Bahan Penelitian

3.2.1 Alat dan bahan uji amonia

Peralatan yang digunakan dalam analisis amonia adalah pipet volumetrik 1 mL; 2

mL; 3 mL; dan 5 mL, gelas ukur 25 mL, erlenmeyer 25 mL, labu ukur 100 mL;

500 mL; dan 1000 mL, pipet ukur 10 mL dan 100 mL, gelas piala 1000 mL,

neraca timbangan dan spektrofotometer UV-Vis.  Bahan-bahan yang digunakan

dalam penelitian ini diantaranya larutan ammonium klorida, larutan fenol, larutan

natrium nitroprusida, larutan alkalin sitrat, larutan natrium hipoklorit, larutan

pengoksidasi, air suling (aquabides), dan sampel air laut dari Teluk Lampung.
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3.3. Metode Penelitian

3.3.1. Tahap persiapan

a. Pengambilan sampel (sampling)

Penentuan titik sampel dilakukan secara Stratified Sampling, proses pengambilan

sampel dilakukan pada titik-titik yang telah ditentukan secara terstruktur.

Keunggulan dari metode ini yaitu sampel dapat terambil dari semua populasi yang

ada, sehingga ada jaminan bahwa tidak ada populasi yang terabaikan.

Pengambilan sampel air laut diambil pada 8 titik di daerah perairan Teluk

Lampung dengan pengulangan 2 kali di setiap titiknya. Pengambilan sampel pada

masing-masing titik sebanyak ±500 mL yang dimasukkan dalam botol berkaca

yang kemudian ditutup.

b. Persiapan sampel

Sampel air laut dimasukkan ke dalam botol kaca gelap dan kemudian ditutup rapat

hal ini bertujuan untuk mencegah masuknya sinar matahari kedalam botol karena

akan mengurangi kadar dari nitrogen total.  Sampel yang didalam botol diletakkan

pada suhu sekitar 4%oC dengan cara diletakkan dalam peti es yang telah diberi es

batu.

c. Persiapan sebelum penguji

a. Pembuatan larutan uji

1. larutan fenol

Campurkan 11,1 mL fenol yang diencerkan dalam labu ukur 100 mL,

kemudian tambahkan 95 % sampai tanda tera dan homogenkan.
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2. Larutan natrium nitroprusida

Larutkan 0,5 g natrium nitroprusida dalam 100 mL air suling dan

homogenkan.

3. Larutan alkalin sitrat

Larutkan 200 g trinatrium sitrat dan 10 g NaOH, masukkan ke dalam

labu ukur 1000 mL, tepatkan air suling sampai tanda tera dan

homogenkan.

4. Larutan pengoksidasi

Campurkan 100 mL larutan alkalin sitrat dengan hipoklorit, lalu

homogenkan.

b. Persiapan pengujian

1. Pembuatan larutan induk amonia 1000 ppm

Larutkan 3,819 g amonium klorida dalam labu ukur 1000 mL dan

diencerkan dengan air suling sampai tanda tera, kemudian homogenkan.

2. Pembuatan larutan baku amonia 100 ppm

Pipet 10 mL larutan induk amonia 1000 ppm dan masukkan ke dalam

labu ukur 100 mL, kemudian tambahkan air suling sampai tera dan

homogenkan.

3. Pembuatan larutan baku amonia 10 ppm

Pipet 10 mL larutan baku amonia 100 ppm dan masukkan ke dalam labu

ukur 100 mL, kemudian tambahkan air suling sampai tera dan

homogenkan.
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4. Pembuatan larutan kerja amonia

Pipet 0 mL; 1 mL; 2 mL; 3 mL; dan 5 mL larutan baku amonia 10 ppm

dan masukkan masing-masing ke dalam labu ukur 100 ml, kemudian

tambahkan air suling sampai tera dan homogenkan.  Sehingga didapat

kadar amonia 0 ppm; 0,1 ppm; 0,2 ppm; 0,3 ppm; dan 0,5 ppm.

3.3.2. Penentuan Konsentrasi Amonia

1. Pembuatan kurva kalibrasi

 dioptimalkan alat spektrofotometer UV-Vis dengan petunjuk penggunaan

alat untuk pengujian kadar amonia;

 pipet 25 mL masing-masing larutan kerja dan dimasukkan kedalam labu

erlenmeyer 100 mL;

 tambahkan 1 mL larutan fenol, kemudian dihomogenkan;

 ditambahkan dalam 1 mL natrium nitroprusida, dihomogenkan;

 tambahkan 2,5 mL larutan pengoksidasi, dihomogenkan;

 tutup erlenmeyer tersebut dengan plastik atau parafin film, kemudian

biarkan selama 1 jam;

 masukkan dalam kuvet pada alat spektrofotometer, baca dan catat serapanya

pada panjang gelombang 640 nm;

 buat kurva kalibrasi dari hasil adsorbansi dari masing-masing larutan kerja.

2. mengukur absorbansi larutan sampel

 pipet 25 mL sampel dan dimasukkan kedalam labu erlenmeyer 50 mL;

 tambahkan 1 mL larutan fenol, kemudian dihomgenkan;

 ditambahkan dalam 1 mL natrium nitroprusida, dihomogenkan;
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 tambahkan 2,5 mL larutan pengoksidasi, dihomogenkan;

 tutup erlenmeyer tersebut dengan plastik atau parafin film, kemudian

biarkan selama 1 jam;

 masukkan dalam kuvet pada alat spektrofotometer, baca dan catat serapanya

pada panjang gelombang 640 nm.

3. Perhitungan

kadar amonia (ppm) = C x fp

keterangan
C : kadar yang didapat dari hasil pengukuran
Fp : faktor pengenceran

3.3.3. Validasi Metode

a. Linieritas

Penentuan linieritas dilakukan dengan megukur larutan standar amonia.  Urutkan

campuran lautan standar dari konsentrasi terendah sampai tertinggi.  Kemudian

masing-masing campuran larutan standar dilakukan pengukuran.  Catat absorbansi

hasil pengukuran masing-masing larutan stansar amonia.  Kemudian dibuat kurva

kalibrasi larutan standar terhadap respon hasil pengukuran.

b. Presisi

Penentuan presisi dilakukan dengan mengukur konsentrasi sampel dengan 4 kali

pengulangan. Nilai absorbansi yang diperoleh kemudian ditentukan nilai

konsentrasi (persamaan regresi larutan standar), lalu nilai simpangan baku (SD)

dan simpangan baku relatif (RSD) dapat ditentukan. Metode dengan presisi yang

baik yaitu dengan perolehan simpangan baku relatif (RSD) <5 %
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c. Ketepatan (accuracy)

Ketepatan dinyatakan sebagai persen perolehan kembali (recovery) analit yang

ditambahkan. Penentuan recovery dilakukan dengan mengukur larutan spike.

Larutan spike merupakan campuran larutan sampel dengan lautan standar yang

konsentrasi sudah diketahui. Dengan mengunakan persamaan perolehan kembali

maka akan didapatkan nilai persen recovery.

d. Limit Deteksi

Penentuan limit deteksi dilakukan dengan pengukuran larutan sampel (konsentrasi

terendah dari semua sampel). Pada sampel ini dilakukan pengukuran sebanyak 7

kali pengulangan, kemudian plot intensitas hasil pengukuran terhadap kurva

kalibrasi. Hitung konsentrasi dan simpangan baku (SD) hasil pengukuran. Nilai

limit deteksi sebesar 3 kali SD.



51

V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1. Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan ,dapat ditarik kesimpulan

sebagai berikut :

1. Kadar amonia di pelabuhan sangat tinggi, muara sungai Way Kuala dan TPI

Lempasing cukup tinggi, sedangkan daerah kawasan wisata (Mutun dan Pulau

Pahawang) sangat kecil,

2. Kadar amonia di pemukiman penduduk Panjang dan muara sungai way

Kuripan tidak terdeteksi dikarenakan sampel sudah rusak,

3. Kadar amonia dipengaruhi oleh kandungan oksigen terlarut, pH, suhu, dan

tingkat aktivitas penduduk di sekitar Teluk Lampung.

4. Parameter uji seperti, presisi, akurasi, dan limit deteksi untuk validasi metode

fenat menggunakan spektrofotometri UV-Vis menunjukan hasil yang baik.

5.2. Saran

Hal- hal yang disarankan oleh peneliti adalah sebagai berikut :

1. Perlu dilakukan uji kadar amonia secara rutin dan secara berkesinambungan.

2. Perlu dilakukan validasi metode parameter uji seperti, selektivitas dan limit

kuantifikasi agar tidak menimbulkan bias pada pengukuran.
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3. Diharapkan pihak-pihak terkait seperti, pemerintah daerah dan masyarakat

setempat untuk mengelola kawasan Teluk Lampung secara tepat dan

memperhatikan lingkunganya.
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