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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Analisis titrimetri atau biasa disebut juga analisis volumetri ialah analisis
kuantitatif dengan prosesnya yaitu mereaksikan suatu zat yang dianalisis dengan
larutan standar yang telah diketahui konsentrasinya secara teliti, dan selanjutnya
mengukur volume larutan standar yang digunakan dimana proses tersebut
kemudian disebut proses titrasi (Yashid, 2013). Analisis titrimetri terdiri dari
beberapa macam metode, salah satu diantaranya adalah metode argentometri
Mohr.

Metode argentometri Mohr adalah metode analisis titrimetri yang dapat
digunakan untuk menentukan kadar klorida dalam suatu larutan, pada metode ini
dilakukan titrasi langsung terhadap larutan sampel yang bersifat netral
menggunakan standar larutan AgNO; dan sebagai indikator digunakan ion
kromat. Titik akhir titrasi dalam metode ini ditandai dengan terbentuknya endapan
merah batayang terbentuk dari reaksi antara Ag* dengan ion CrO,", disamping itu
juga terbentuk endapan putih yang merupakan hasil reaksi ion Ag* dengan ion
CI' (Yashid, 2013).

Setiap metode analisis dipengaruhi oleh matrik dari suatu sampel. Oleh
sebab itu validitas suatu metode untuk analisis sampel tertentu mungkin berbeda
untuk sampel yang lain dimana mempunyai matrik yang berbeda, sehingga uji
validitas suatu metode sangat diperlukan sebelum metode tersebut digunakan

untuk analisis sampel tertentu, demikian juga untuk metode argentometri Mohr.



Validasi merupakan proses dimana suatu prosedur tertentu dievaluasi yang
berguna untuk menentukan kemanjuran dan keandalan dalam analisis dan untuk
menentukan bahwa metode tersebut cocok atau tidaknya untuk tujuan yang
dimaksud (Riyanto, 2014).

Degradasi zat warna tekstii menggunakan metode elektrooksidasi akan
menghasilkan produk yang mengandung ion korida, karena di dalam proses
elektrooksidasi ditambahkan NaCl sebagai elektrolit. Oleh sebab itu produk dari
metode elektrooksidasi ini perlu dianalisis kadar kloridanya sebagai bahan
pertimbangan tahap selanjutnya.

Berdasarkan hal — hal tersebut penulis berkeinginan melakukan validasi
terhadap metode argentometri Mohr untuk menentukan kadar klorida hasil
pengolahan limbah tekstii menggunakan metode elektrooksidasi. Karena

keterbatasan penulis maka parameter yang akan diuji hanya parameter presisi.

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah penelitian ini adalah :

Apakah metode argentometri Mohr presisi untuk analisis kadar klorida pada

hasil degradasi zat warna tekstil menggunakan metode elektrooksidasi?



1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ini adalah :

Untuk menganalisis presisi metode argentometri Mohr untuk analisis kadar
klorida pada hasil degradasi zat warna teksti menggunakan metode

elektrooksidasi.

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah :

1. Bagipeneliti
Hasil penelitian ini diharapkan dapat menambah pengetahuan keilmuan di
bidang validasi metode uji, khususnya validasi metode uji untuk metode
titrimetri.

2. Baugi Institusi Pendidikan
Hasil penelitian ini diharapkan dapat berguna sebagai bahan informasi
tentang materi pembelajaran validasi metode uji. Khususnya tentang validasi
metode uji untuk metode titrimetri.

2. Bagi Institusi Pemerintah
Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi tentang validasi

metode uji, sehingga ada tindak lanjut oleh instansi yang sesuai.



BAB I

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Elektrooksidasi

Penghilangan warna dan senyawa organik yang ada di dalam limbah cair
industri telah banyak dilakukan, misalnya dengan metode adsorbsi
menggunakan abu layang ampas tebu teraktivasi H,O, sebagai adsorben
(Noviarani, 2014) dan degradasi fenol dari limbah cair tekstii dengan
menggunakan bakteri (Ulya, 2012). Beberapa teknik tradisional dalam
penghilangan zat warna adalah penggunaan karbon aktif, filtrasi, koagulasi dan
pengolahan dengan ozon. Kelemahan setiap metode tersebut terletak pada
biaya operasional yang cukup tinggi. Elektrooksidasi adalah sebuah metode
pengolahan limbah zat warna yang menghabiskan dana operasional yang
rendah (Lorimer dkk., 2001).

Prinsip elektrooksidasi adalah mengoksidasi zat warna tekstil sintetik
menjadi senyawa yang lebih sederhana dalam sel elektrolit. Lorimer dkk., (2000)
telah menggunakan metode ini untuk mengoksidasi zat warna sintetik jenis
monoazo dengan larutan elektrolit. Larutan elektrolit yang digunakan adalah
larutan Natrium Klorida (NaCl). Elektroda yang digunakan dalam sel elektrolit
adalah grafit. Metode ini cocok diterapkan di industri Indonesia karena lebih
ekonomis dan bahan yang digunakan mudah diperoleh.

Degradasi zat warna dengan elektrooksidasi memiliki beberapa
keunggulan, diantaranya proses degradasi zat warna dapat berlangsung cepat,
dapat diterapkan pada temperatur kamar dan dapat menggunakan alat dan

bahan yang ekonomis. Faktor — faktor yang berpengaruh terhadap besarnya



efisiensi ketika mendegradasi zat warna dengan metode elektrooksidasi, antara
lain konsentrasi larutan elektrolit, kuat arus, waktu kontak saat proses
elektrooksidasi dan pH larutan (Widodo dkk., 2008).

Larutan elektrolit yang digunakan adalah larutan NaCl. Larutan NaCl
digunakan sebagai elektrolit karena bahan NaCl mudah diperoleh dan
keberadaan ion CI" sangat penting sebagai sumber klor aktif atau sumber ion
ClO™ yang bersifat sebagai oksidator kuat. Reaksi akan berjalan lebih lambat
ketika berada dalam kondisi asam dan lebih disukai dalam keadaan basa karena
pembentukan CIO™ (Mohan dkk., 2007).

2.2 Titrimetri

Analisis titrimetri ialah analisis kimia secara kuantitatif yang berguna untuk
menetapkan volume suatu larutan dengan larutan standar. Larutan standar
adalah larutan yang dibuat dan diketahui konsentrasinya secara teliti. Dalam
larutan standar sendiri dibagi menjadi 2 yaitu primer dan sekunder. Larutan
standar primer berarti larutan baku yang langsung dapat diketahui dari massa
bahan murni yang dilarutkan dan volume yang telah diketahui, sedangkan larutan
standar sekunder yaitu larutan baku yang konsentrasinya belum diketahui
dengan pasti karena bahan yang digunakan mempunyai kemurnian yang rendah
(Rodiani& Suprijadi, 2013).

Menurut (Rusgiyono dkk, 2013) pelaksanaan pengukuran volume pada
analisis titrimetri disebut juga dengan titrasi yaitu suatu larutan penitar (larutan
yang telah diketahui konsentrasinya secara tepat) diteteskan tetes demi tetes ke
dalam larutan sampel sampai mencapai titik akhir yang berbeda-beda pada tiap
jenis metode. Berdasarkan jenis reaksi yang terjadi pada pelaksanaan titrasi,

maka titrasi dapat dibagi sebagai berikut :



a. Reaksi metatetik, yaitu suatu reaksi berdasarkan pertukaran ion tanpa
adanya perubahan bilangan oksidasi. Jenis titrasi yang termasuk reaksi
metatetik, yaitu:

1) Titrasi asam — basa
2) Titrasi pengendapan (presipitimetri)
3) Titrasi kompleksometri

b. Reaksi redoks, dalam reaksi ini terjadi perpindahan elektron atau perubahan
bilangan oksidasi. Jenis titrasi yang termasuk dalam reaksi redoks, antara
lain:

1) Titrasi kompleksometri

2) Titrasi iodo/iodimetri

3) Serimetri

4) Dikromatometri

Berdasarkan jalannya reaksi yang terjadi, titrasi dapat dibedakan atas:

a. Titrasi langsung (Directtitration), yaitu larutan sampel dapat langsung
dititrasi dengan larutan standar/ baku.

b. Titrasi tidak langsung (Indirecttitration), yaitu larutan sampel direaksikan dulu
dengan pereaksi yang jumlah kepekatannya tertentu, kemudian hasil reaksi
dititrasi dengan larutan standar/ baku.

c. Titrasi kembali (Backtitration), cara ini dilakukan bila sampel tidak bereaksi
dengan larutan baku atau reaksinya lambat. Dalam hal ini ditambahkan zat
ketiga yang telah diketahui kepekatannya dan jumlahnya diukur tetapi
berlebihan dan kelebihannya dititrasi dengan larutan baku.

d. Titrasi penggantian (Displacementtitration), cara ini dilakukan bila analat

atau unsur yang akan ditetapkan tidak bereaksi langsung dengan larutan



baku, tidak bereaksi secara stokiometri dengan larutan baku, dan tidak

saling mempengaruhi (not interact) dengan larutan penunjuk.

2.3 Argentometri

Istilah Argentometri diturunkan dari bahasa latin Argentum, yang berarti
perak. Jadi, Argentometri merupakan salah satu cara untuk menentukan kadar
zat dalam suatu larutan yang dilakukan dengan titrasi berdasar pada
pembentukan endapan dengan ion Ag® . Pada titrasi argentometri, zat
pemeriksaan yang telah dibubuhi indikator dicampur dengan larutan standart
garam perak nitrat (AgNOs). Dengan mengukur volume larutan standar yang
digunakan sehingga seluruh ion Ag* dapat tepat diendapkan, kadar garam dalam
larutan pemeriksaan dapat ditentukan (Day & Underwood, 2002).

Titrasi pengendapan (Argentometri) adalah golongan titrasi dimana hasil
reaksi titrasinya merupakan endapan atau garam yang sukar larut. Prinsip
dasarnya adalah reaksi pengendapan yang mencapai kesetimbangan pada
setiap penambahan titran, tidak ada pengotor yang mengganggu dan diperlukan
indikator untuk melihat titik akhir titrasi. Hanya reaksi pengendapan yang dapat
digunakan pada titrasi. Makin kecil kelarutan garam yang terbentuk maka
reaksinya makin sempurna (Nurhayati, 2015).

Argentometri merupakan metode umum untuk menetapkan kadar
halogenida dan senyawa — senyawa lain yang membentuk endapan dengan
perak nitrat (AgNO3) pada suasana tertentu. Metode argentometri disebut juga
dengan metode pengendapan karena pada argentometri memerlukan

pembentukan senyawa yang relatif tidak larut atau endapan.



Ada 3 macam metode argentometri yaitu Metode Mohr, Metode Volhard

dan Metode Fajans. Berikut akan sedikit dijelaskan pengertian Metode Mohr:

2.3.1 Argentometri Mohr

Metode Mohr atau disebut juga dengan pembentukan endapan warna
mempunyai kegunaan yaitu untuk penetapan kadar Klorida atau Bromida dalam
suasana netral dengan larutan standart AgNO:; dan penambahan K,CrO,
sebagai indikator (Sindjia, 2013). Perak adalah logam putih, dapat ditempa dan
liat. Kerapatannya tinggi (10,5 g ml™") dan ia melebur pada suhu 960,5°C ia tak
larut dalam asam klorda, asam sulfat encer (1M) atau asam nitrat encer (2M).
Perak nitrat mudah larut dalam air, perak asetat, perak nitrit, dan perak sulfat
kurang larut, sedang semua senyawa — senyawa perak lainnya praktis tidak larut.
Tetapi kompleks — kompleks perak, larut (Vogel, 1985).

Prinsip penetapannya larutan klorida atau bromida dalam suasana netral
atau agak alkalis dititrasi dengan larutan perak nitrat menggunakan indikator
kromat. Apabila ion klorida atau bromida telah habis diendapkan oleh ion perak,
maka ion kromat akan bereaksi dengan ion perak membentuk endapan perak
kromat yang berwarna coklat merah sebagai titik akhir titrasi. Larutan standarnya
yaitu larutan perak nitrat menggunakan indikator larutan kalium kromat
(Nurhayati, 2015).

Titrasi mohr dari klorida dengan ion perak yang dalam hal ini ion kromat
digunakan sebagai indikator. Indikator ini digunakan untuk menentukan garam
klorida dengan titrasi langsung atau menentukan garam perak dengan titrasi
kembali setelah ditambah dengan larutan baku NaCl berlebih. Penampilan utama

yang tetap dari endapan perak kromat yang kemerah-merahan dianggap sebagai



titik akhir titrasi (Anonim, 2014). Titrasi mohr terbatas pada larutan-larutan

dengan harga pH 6-10.

Reaksinya:
AgNO,; + K,CrO, o Ag,CrO, 4 2KNO,

Titik akhir titrasi terjadi perubahan warna pada endapan menjadi merah coklat

(AgCrQ,). Titrasi harus dilakukan pada suasana netral atau sedikit alkalis karena:

1. Dalam suasana asam endapan Ag.CrO, akan larut karena terbentuk perak
dikromat (Ag.Cr,0-)

2. Dalam suasana basa perak nitrat akan bereaksi dengan ion hidroksida
membentuk endapan perak hidroksida

AgNO, , NaOH > AgOH + NaNOj,

Gangguan pada titrasi ini antara lain disebabkan oleh:
e lon yang akan mengendap lebih dulu dari AgCI, misalnya: F, Br, CNS™
e lon yang membentuk kompleks dengan Ag*, misalnya: CN~, NHsdiatas Ph 7
¢ lon yang membentuk kompleks dengan CI", misalnya: Hg**
e Kation yang mengendapkan kromat, misalnya: Ba2*
Hal yang harus dihindari : cahaya matahari langsung atau sinar neon
karena larutan perak nitrat peka terhadap cahaya (reduksi fotokimia). (Nurhayati,

2015)
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2.4 Validasi Metode Uji

Validasi metode analisis adalah suatu tindakan penilaian terhadap
parameter tertentu berdasarkan percobaan laboratorium, untuk membuktikan
bahwa parameter tersebut memenuhi persyaratan untuk penggunaannya.
Validasi merupakan suatu proses evaluasi kecermatan dan keseksamaan yang
dihasilkan oleh suatu prosedur dengan nilai yang dapat diterima. Sebagai
tambahan, validasi memastikan bahwa suatu prosedur tertulis memiliki detail
yang cukup jelas sehingga dapat dilaksanakan oleh analis atau laboratorium

yang berbeda dengan hasil yang sebanding.

Verifikasi metode adalah suatu tindakan validasi metode tetapi hanya
pada beberapa beberapa karakteristik performa saja. Laboratorium harus
menentukan karakteristik performa yang dibutuhkan. Spesifikasi analisis dapat
menjadi acuan untuk merancang proses verifikasi. Rancangan yang baik akan
menghasilkan informasi yang dibutuhkan serta meminimalisir tenaga, waktu,
serta biaya. Pemilihan parameter validasi atau verifikasi tergantung pada
beberapa faktor seperti aplikasi, sampel uji, tujuan metode, dan peraturan lokal

atau internasional (Farmasitri, 2016).

Dalam validasi metode analisis, terdapat beberapa parameter analisis
yang harus dipertimbangkan, antara lain ketepatan (akurasi), ketelitian (presisi),
selektivitas (spesifitas), linearitas, batas deteksi (LOD), batas kuantisasi (LOQ),
sensitivitas, ketangguhan (ruggedness) dan rentang (robutness). Berikut ini

penjelasan parameter validasi khususnya presisi yaitu :
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2.4.1 Presisi

Presisi merupakan ukuran kedekatan antara serangkaian hasil analisis
yang diperoleh dari beberapa kali pengukuran pada sampel homogen yang
sama. Presisi biasanya dilakukan pada tiga tingkatan yang berbeda yaitu:

a. Presisi atau keseksamaan adalah tingkat kesesuaian diantara hasil analisis
individual jika prosedur dilakukan berulang kali terhadap sampel ganda atau
beberapa sampel yang homogen. Presisi metode analisis ini dinyatakan
sebagai simpangan baku relatif (SBR) atau Koefisien Variasi (KV). Adapun
ukuran presisi metode analisis ini adalah mengetahui kesalahan karena
sistem, tidak tergantung pada penyiapan sampel (Repeatabilty Methode).

b. Presisi antara adalah pengukuran kinerja metode dimana sampel — sampel
diuji dan dibandingkan menggunakan tenaga analis berbeda, peralatan
berbeda, atau hari berbeda (interday presicion). Presisi antara ini tidak perlu
dilakukan jika kajian reproduksibilitas telah dilakukan.

c. Ketertiruan (reproduksiibilitas) merupakan presisi yang terakhir dan tuntas.
Diuji dengan cara menyiapkan sampel yang homogen dan stabil, lalu diuji oleh
beberapa laboratorium (studi kolaboratif). Hal ini akan memperlihatkan adanya
galat acak yang disebabkan oleh sampel dan laboratorium, serta adanya galat
sistemik yang belum tuntas koreksi.

Penentuan presisi atau keseksamaan validasi metode analisis ini
ditentukan dengan nilai simpangan baku relatif (SBR) atau Relatife Standard

Deviaton (RSD) yang dapat dihitung dengan persamaan :

SD
RSD =< 100%
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dengan SD adalah simpangan baku yang dirumuskan dengan persamaan

Sp = /M
n—1

—  Yxi
X =
n

Dan x adalah rata-rata dari jumlah data terhadap n pengukuran. Adapun

kriteria penentuan presisi yang baik dapat dilihat pada tabel berikut :

Tabel 2.1Kriteria Penerimaan Keseksamaan (Presisi)

Konsentrasi analit RSD atau SBR
(%)
100 g/kg 2
10 g/kg 3
1g/kg 4
100 mg/kg 5
10 mg/kg 7
1 mg/kg 11
100 ug/kg 15
10 ug /kg 21
1 ug ’kg 30
0,1 yg/kg 43




BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Pelaksanaan
Penelitian dilakukan di Laboratorium Analisis dan Pengolahan Limbah
Universitas Setia Budi Surakarta pada tanggal 16 November sampai dengan 16

Desember tahun 2017.

3.2 Bahan Penelitian
Sampel adalah limbah tekstil hasil pengolahan proses dengan metode
elektrooksidasi ; kristal natrium klorida p.a (NaCl) (Merck) ; kristal perak nitrat p.a

(AgNO3) (Merck) ; kristal K,Cr,O4(Merck) dan air suling.

3.3 Alat Penelitian

Buret makro, statif dan klem; pH meter; gelas beaker 50ml, 100ml, 250ml,
500ml dan 1000 ml; erlenmeyer 250 ml; pipet volume 1 ml dan 25ml; pipet ukur;
batang pengaduk; corong; labu ukur 100ml dan 500ml; gelas ukur 50 ml dan

1000 ml; timbangan analitik digital; pipet tetes ; kaca arloji ; botol semprot.

3.4 Teknik Sampling
Diambil 3 contoh sampel untuk tiap perlakuan pengolahan limbah tekstil

menggunakan metode elektrooksidasi.

13
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3.5 Cara Kerja
3.5.1 Pembuatan Larutan Standar Primer NaCl 0,01 N

Menyiapkan larutan NaCl 0,01 N sebanyak 1000 ml dengan cara
melarutkan 5,80 gram NaCl p.a (telah dikeringkan dalam oven 110°C selama 1

jam) dengan aquades di dalam labu ukur 1000 ml.

3.5.2 Pembuatan Larutan Standar Sekunder AgNO3;0,01 N
Menyiapkan larutan AgNO; 0,01 N sebanyak 1500 ml dengan cara

melarutkan 25,5 gram AgNO; dengan aquades di labu ukur 1000 ml.

3.5.3 Standarisasi AgNO; dengan Larutan Standart NaCl

Mengambil 10,00 ml larutan NaCl standar dengan pipet volume,
menuangkan ke dalam erlenmeyer 100 ml , menambah 1,0 mL larutan K,CrO,
2% sebagai indikator. Menitrasi dengan larutan AgNO; standar yang telah
disiapkan sampai pertama kali terbentuk warna merah bata. Percobaan diulang 3

kali lalu menghitung normalitas AQNO3.

3.5.4  Titrasi pada blanko

Mengambil 5,00 ml aquadest dengan pipet volume, menuangkan ke
dalam erlenmeyer 100mL, menambahkan 1,0 ml larutan K,CrO, 2% sebagai
indikator. Menitrasi dengan larutan AgNO; yang telah disiapkan sampai pertama

kali terbentuk endapan warna merah bata, percobaan ini diulang 3 kali.

3.5.,5 Pengecekan pH pada sampel
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Mengecek pH semua sampel yang akan dianalisis. pH sampel harus
netral atau sedikit alkalis. Jika terlalu asam maka menambahkan sampel dengan
NaOH sampai netral. Jika terlalu basa maka menambahkan sampel dengan

asam lemah contohnya HCI 0,1N sampai bersifat netral.

3.5.6 Titrasi Sampel menggunakan Metode Argentometri Mohr

Mengambil 5,00 ml sampel menggunakan pipet volume, menuangkan ke
dalam erlenmeyer 100 ml, menambah 1,0 ml larutan K,CrO, 2% sebagai
indikator. Menitrasi dengan larutan AgNO; yang telah disiapkan sampai pertama
kali terbentuk endapan warna merah bata. Percobaan diulang 3 kali lalu

menghitung normalitas sampel.

3.6 Validasi Metode
3.6.1 Uji Presisi

Uji presisi dilakukan dengan menganalisis tiap sampel dan diulang
sebanyak 7 kali kemudian menghitung simpangan baku (Standar Deviasi),
kemudian ditentukan nilai Relatif Standar Deviation. Uji presisi yang dilakukan

merupakan uji keterulangan (repeatability).



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil penelitian dan pembahasan yang dikemukakan pada bab ini
meliputi, standarisasi larutan AgNO; dengan larutan standar NacCl, titrasi blanko,
analisis klorida pada sampel, validasi metode analisis dengan parameter akurasi
dan presisi.

4.1  Standarisasi larutan AgNO; dengan larutan standar NaCl

Standarisasi ini dilakukan untuk mengetahui dan memastikan kadar titran
yang digunakan pada metode ini, larutan yang dimaksud ialah larutan standar
AgNO;. Karena keterbatasan adanya kristal AgNO; di laboratorium maka
keberadaan larutan AgNO; dengan normalitas 0,03N yang gunakan untuk
membuat larutan AgNO; 0,01N. Standarisasi dilakukan dengan menggunakan
larutan standar primer NaCl 0,01N. Standarisasi dilakukan pengulangan
sebanyak 3 kali dengan hasil volume titran yaitu 3,80 ml, 3,70 ml dan 3,80 ml.
Rata - rata volume titran dari 3 kali titrasi tersebut adalah 3,77 ml. Setelah
dilakukan perhitungan diperoleh konsentrasi larutan standar AgNO; sebesar

0,01N.

4.2  Titrasi sampel menggunakan metode Argentometri Mohr

Sampel yang digunakan pada percobaan ini adalah larutan hasil
pengolahan limbah tekstil artificial dengan nomor kode 6 0,55, 9 1,0 20 dan 12
0,5 20. Metode titrasi yang digunakan adalah metode Argentometri Mohr dengan
parameter analisis kadar klorida. Titrasi Argentometri Mohr adalah titrasi dengan
menggunakan larutan perak nitrat sebagai titran dan indikator K,CrO4.lon perak

akan bereaksi dengan ion klorida membentuk garam perak klorida yang sukar

16
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larut. Pada saat ion klorida habis bereaksi maka kelebihan ion perak akan
bereaksi dengan K,CrOsmembentuk garam perak kromat ( AQCrO,) yang berupa
endapan merah bata. Timbulnya endapan merah bata ini menunjukkan titik akhir
titrasinya (Eka,2014).

Sebelum melakukan tahap ini sampel yang digunakan diencerkan terlebih
dahulu sebesar 20 kali yaitu dengan mengambil 2,5 ml masing-masing sampel
kemudan dimasukkan ke dalam labu takar 50 ml kemudian diencerkan dengan
agquadest sampai tanda batas. Setelah semua sampel diencerkan maka larutan
tersebut siap untuk dianalisis. Tahap ini dilakukan dengan memipet sebanyak 5
ml sampel yang telah diencerkan tadi lalu dimasukkan ke dalam erlenmeyer 100
ml, kemudian ditambahkan indikator K,CrO,4 sebanyak 1 ml, lalu dihomogenkan.
Setelah larutan tersebut homogen barulah larutan tersebut dititrasi dengan
menggunakan larutan AgNO;yang telah distandarisasi sebelumnya. Tiap sampel
dilakukan sekali saja karena data tersebut sudah dapat digunakan acuan untuk
mencari kadar sebenarnya yang selanjutnya dilanjutkan ke tahap validasi metode
uji kKhususnya parameter akurasi.

4.3 Validasi Metode
4.3.1 Presisi

Keseksamaan diukur sebagai simpangan baku atau simpangan baku
relatif (koefisien relasi). Keseksamaan dapat dinyatakan sebagai Relative
Standard Deviaton (RSD). Pada analisis ini menggunakan metode keterulangan
(repeatability). Keterulangan ialah keseksamaan metode yang dilakukan secara
berulang kali oleh analis yang sama dan kondisi yang sama dalam interval waktu
yang pendek. Keterulangan dinilai melalui pelaksanaan penetapan terpisah

lengkap terhadap sampel-sampel identik yang terpisah dari batch yang sama,
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jadi memberikan ukuran keseksamaan pada kondisi yang normal (Harmita,
2004).

Untuk mengevaluasi ketelitian dari data analisis adalah dengan
menganalisis masing-masing sampel sebanyak 7 kali. Hasil perhitungan nilai
RSD disajikan pada tabel 4.1

Tabel 4.1 Hasil Presisi

Kode Sampel RSD (%)
6055 4,89
91,020 8,81

120,520 10,7

Berdasarkan tabel di atas menunjukkan bahwa nilai RSD pada metode
Argentometri Mohr yang menunjukkan presisi yang baik ialah kode sampel 6 0,5
5, hal ini dikarenakan nilai RSD kurang dari 5%. Besarnya nilai RSD mungkin

disebabkan adanya kesalahan dalam analisis.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil percobaan yang telah dilakukan maka dapat
disimpulkan bahwa metode Argentometri Mohr teliti untuk penentuan kadar
klorida pada sampel dengan kode sampel 6 0,5 5.

5.2 Saran

Saran dari penelitian ini ialah sebelum melakukan suatu metode perlu
dilakukan validasi terlebih dahulu, hal tersebut dikarenakan suatu metode teliti

untuk sampel tertentu tapi tidak untuk sampel yang lain.
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LAMPIRAN



Lampiran 1. Pembuatan Larutan

1. Pembuatan larutan NaCl 0,01 N sebanyak 100 ml
(VxC)NaCI0,IN =(VxC)NaCI0,01N
Vx0,1 =100x 0,01

\Y =10 ml

Jadi, memipet sebanyak 10 ml NaCl 0,1 N ke dalam labu takar 100 ml

kemudian ditambahkan air bebas CO, hingga tanda batas.

2. Pembuatan larutan AgNOz 0,01 N sebanyak 500 mi
(VXxC)AgNO3;0,03N =(VxC)AgNO;0,01 N
V x 0,03 =500x0,01
\% =166,67 N
Jadi, mengambil sebanyak 166,67 ml AgNO; 0,03 N ke dalam gelas
beaker 500 ml kemudian ditambahkan air bebas CO, hingga tanda batas.
Lalu memindahkan larutan ke dalam botol gelap.

3. Pembuatan indikator K,CrO, 2%

2
Massa indikator kromat = Too x 100

=2 gram
Jadi, menimbang sebanyak 2 gram kalium kromat ke dalam labu takar

100 ml dan melarutkan dengan akuades hingga tanda batas.
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Lampiran 2. Data Pengamatan

1.

Standarisasi larutan AgNO; dengan larutan NaCl standar
- 3,80ml
- 3,70 ml
- 3,80ml

Volume rata — rata = 3,77 ml

Perhitungan Standarisasi

(VxC)AgNO; =(VxC)NacCl
3,77xC =5x0,01

C =0,01 N

Titrasi kode sampel 6 0,55

Volume titran | x - ¥ (xi-x)°
(ml)

1,50 0,09 0,0081
1,50 0,09 0,0081
1,30 0,11 0,0121
1,40 -0,01 0,0001
1,40 -0,01 0,0001
1,40 -0,01 0,0001
1,40 -0,01 0,0001
=141 $=0,0287
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3. Titrasi kode sampel 9 1,0 20

Volume X-x (xi-x)*°
titran(ml)
1,70 0,26 0,0676
1,40 -0,04 0,0016
1,30 -0,14 0,0196
1,40 -0,04 0,0016
1,50 0,06 0,0036
1,40 -0,04 0,0016
1,40 -0,04 0,0016
X =144 S =0,0972
4. Titrasi kode sampel 12 0,5 20
Volume titran | x - X (xi-x)°
(ml)
1,20 0,04 0,0016
1,20 0,04 0,0016
1,10 -0,06 0,0036
1,10 -0,06 0,0036
1,20 0,04 0,0016
1,20 0,04 0,0036
1,10 -0,06 0,0016
¥ =116 S =0,0172




Lampiran 3.Perhitungan Presisi

a. Kode sampel60,55

| X(xi-x)?
- n-1

SD

SD

SD

RSD

RSD

RSD

=0,069

=32 % 100%
X

0,069
=X
1,41

=4,89%

100%

b. Kode sampel 9 0,1 20

_ [Exi-x)?
- n-1

SD

SD

SD

RSD

RSD

RSD

=0,127

SD

=— X 100%
X

0,127
==X
1,44

=8,81%

100%
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C.

Kode sampel 12 0,5 20

SD

SD

SD

RSD

RSD

RSD

_|EGxi-x)?
- n—1

=0,125

=32 % 100%
X

0,125
=== ¥ 1009
1o x 100%

=10,7%
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Lampiran 4. Gambar Sampel
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Lampiran 5. Gambar Proses Analisis Metode Titrasi Argentometri Mohr

Titik akhir titrasi
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Lampiran 6. Validasi Metode Uji Parameter Presisi

Sampel sebelum titrasi

Sampel setelah titrasi
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