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ABSTRACT

The research about method verification of sulfur dioxide (SO2) determination
on ambient air samples with the pararosaniline method using UV-Vis
Spectrophotometer has been done. To obtain a valid measuring result, some
important parameters of measurement on sulfur dioxide (SO2) in ambient air
samples based on SNI 7119-7:2017. The research results showed that the
measurement's linearity is good, as indicated by the correlation coefficient
value of 0.9998. The values of LOD and LOQ were 2.7766 g/Nm3 and 7.4111
g/Nm3, respectively. The value of precision and accuracy of this method was
good, shown by % RSD < 2/3 CV Horwitz values and a recovery percentage of
101.12%. Based on the results of this research, the pararosanilin method can
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be used to analyze sulfur dioxide (SOz) in ambient air samples with good
results.

This is an open-access article under the CC-BY-SA license.

1.Pendahuluan

Sebagian besar dari kegiatan manusia membutuhkan transportasi. Kendaraan roda dua, tiga
atau empat memerlukan energi untuk dapat digunakan. Sumber energi yang umum digunakan
yaitu bahan bakar minyak (BBM). Pembakaran yang tidak sempurna dalam mesin
menghasilkan polusi udara salah satunya yaitu sulfur dioksida (SO;) yang berasal dari bahan
bakar kendaraan bermotor dan juga ditemukan dalam minyak pelumas mesin. Sulfur dioksida
merupakan salah satu spesies dari oksida sulfur (SOx) yang sangat mudah larut dalam air serta
memiliki bau yang tajam dan tidak berwarna. SO, dan gas-gas SOxlainnya terbentuk saat terjadi
pembakaran bahan bakar fosil yang mengandung sulfur [1].

Metode spektrofotometri banyak digunakan dalam analisis kimia, salah satunya adalah
spektrofotometri UV-Vis. Prinsip dasar metode ini berdasarkan interaksi antara materi dengan
energi cahaya yang berasal dari radiasi sinar elektromagnetik pada panjang gelombang
ultraviolet dan sinar tampak (visible). Sampel yang dianalis dapat berupa ion atom yang
ditambahkan senyawa kromofor (reagen pengkompleks), maupun molekul senyawa yang
memiliki ikatan rangkap terkonjugasi [2]. Sampel-sampel yang dapat diukur menggunakan
spektrofotometri UV-Vis selain berbentuk larutan, juga dapat berupa gas, atau uap [3]. Struktur
molekul senyawa organik dapat ditentukan berdasarkan interaksinya dengan sinar UV dan
sinar tampak, dimana elektron-elektron pada kulit terluar dalam keadaan terikat dan bebas
akan cepat bereaksi dengan sinar tersebut. Pada saat energi sinar UV-Vis mengenai elektron-
elektron yang berada pada kulit terluar, maka elektron tersebut akan tereksitasi dari keadaan
dasar (ground state) ke ke tingkat energi yang lebih tinggi (exited state), dan hasil pengukuran
dicatat dalam bentuk panjang gelombang dan absorbansi terurkur [4].
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Gambar 1. Skema Reaksi Pembentukan Asam Pararosanilin Metil Sulfonat

NH-CH,-SO;H

Untuk menentukan kadar sulfur dioksida digunakan metode pararosanilin. Larutan penjerap
yang digunakan adalah tetrakloromerkurat (TCM) 0.04 M, yang berguna untuk mengikat sulfur
dioksida. Pada proses ini terbentuk senyawa kompleks dikloro sulfida mercurat, lalu senyawa
tersebut direaksikan dengan pararosanilin dan formaldehida sehingga membentuk kompleks
berwarna yaitu asam pararosanilin metil sulfonat berwarna merah ungu (Gambar 1.). Serapan
larutan ini diukur pada pada panjang gelombang optimum 550 nm [5].

Penelitian tentang pencemaran udara telah banyak dilaporkan, diantaranya penentuan CO,
NO dan SO; [6,7], komposisi partikulat udara [8], emisi gas buang kendaraan bermotor [9] dan
benzena, toluena dan xilena pada sampel tanah dan udara [10], semuanya menunjukkan data
yang tervalidasi dan terverifikasi dengan baik.

Pada penelitian ini telah dilakukan suatu verifikasi metode, yaitu penentuan sulfur dioksida
(SO2) di udara ambien menggunakan metode pararosaniline, secara spektrofotometer UV-
Visible. Pada verifikasi metode ini dilakukan pengukuran beberapa parameter validasi, yaitu uji
linieritas, presisi, akurasi, limit deteksi dan % recovery serta penentuan kadar SO, pada udara
ambien daerah SPBU di Jalan Sentosa Samarinda. Dari hasil penelitian dapat diketahui apakah
metode yang telah diverifikasi dapat memenubhi Kkriteria dan layak digunakan sebagai analisis
rutin.

2.Metodologi

2.1. Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah Spektrofotometer UV-Visible 918 GBC,
seperangkat unit komputer, neraca analitik S-AR210 Fujitsu, pompa penghisap, peralatan gelas
seperti pipet gondok, labu ukur, pipet volumetrik, botol vial, charcoal tube, flowmeter, buret,
beaker gelas dan labu Erlenmeyer.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah larutan penjerap
tetrakloromerkurat (TCM), larutan induk natrium metabisulfit (Na,S20s), lod (I2), indikator
kanji, HCl, natrium tiosulfat (Na;S;03), HCl, larutan asam sulfamat (NH,SO3H), H3PO,,
pararosanilin hidroklorida, formaldehida (HCHO), buffer asetat dan aquadest.

2.2. Prosedur Penelitian

Pembuatan Larutan Larutan penjerap tetrakloromerkurat (TCM)

Sebanyak 21,72 g padatan HgCl, ditimbang menggunakan neraca analitik, dimasukkan dalam
beaker gelas dan dilarutkan dengan aquades. Selanjutnya ke dalam larutan tersebut
ditambahkan 11,9255 g KCI dan 0,1328 g EDTA, kemudian diaduk hingga homogen dan
ditambahkan kembali aquadest hingga volume 2.000 mL.
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Larutan Induk Natrium Metabisulfit (NazSz05)

Sebanyak 0,3038 g padatan natrium metabisulfit (Na;S»0s) ditimbang menggunakan neraca
analitik dan dilarutkan dengan aquadest yang telah didihkan hingga tanda tera 500 mlL,
kemudian dihomogenkan.

Larutan induk pararosanilin 0,2 %
Sebanyak 0,2004 g padatan pararosanilin ditimbang dan dilarutkan dengan aquadest hingga
tanda tera 100 mL, kemudian dihomogenkan.

Larutan kerja pararosanilin

Sebanyak 20 mL larutan induk pararosanilin diambil , lalu ditambahkan dengan 25 mL asam
fosfat 3 M. Kemudian dilarutkan dengan aquadest hingga tanda tera 250 mlL, kemudian
dihomogenkan.

Pembuatan Kurva Kalibrasi SO;

Pembuatan larutan standar untuk membuat kurva kalibrasi SO dilakukan dengan membuat
larutan seri standar dengan konsentrasi hitung 7,5 - 37,5 pg/Nms3 SO,. Dipipet sebanyak 1,0 -
5,0 mL larutan induk Natrium Metabisulfit (Na;S;0s5), kemudian masing-masing larutan
dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL dan ditambahkan larutan penjerap tetrakloromerkurat
hingga volume 10 mL. Ditambahkan 1 mL asam sulfamate 0,6 % dan ditunggu selama 10 menit,
kemudian ditambahkan 2 mL larutan formaldehid 0,2 % dan larutan pararosanilin sebanyak 5
mL lalu didiamkan lagi selama 30 menit sebelum ditambahkan dengan aquadest hingga tanda
tera dan dihomogenkan. Absorbansi masing-masing larutan standar diukur dengan
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 550 nm, lalu dibuat kurva
kalibrasi standar

2.3. Pengambilan Sampel Udara

Sampel udara yang diambil berasal dari titik lokasi pada lingkungan stasiun pengisian bahan
bakar umum (SPBU) JI. Sentosa No. 2, Samarinda, Kalimantan Timur. Pengambilan sampel
dilakukan sebanyak 3 kali pada titik yang berbeda. Sampling dilakukan dengan mempersiapkan
dan merakit peralatan personal sampling pump (pompa pengisap udara), selang dan bahan
silicon, flowmeter dan charcoal tube. Personal sampling pump diaktifkan dan diatur kecepatan
alir sebesar 0,5 L/menit. Setelah itu dilakukan sampling selama 60 menit. Setelah selesai
charcoal tube ditutup dengan penutupnya dan sampel dibawa ke laboratorium untuk dianalisis.

2.4. Penentuan Konsentrasi SO; dalam Larutan Induk Na;S,0s

Sebanyak 25 mL larutan induk Na3S,0s dipipet dan dimasukkan ke dalam Erlenmeyer dan
ditambahkan larutan Iod 0,01 N sebanyak 50 mL. Larutan ditutup dan disimpan dalam ruang
gelap selama 5 menit lalu dititrasi dengan larutan Na,S;03 0,01 N hingga larutan berwarna
kuning muda. Kemudian ditambahkan larutan indikator kanji sebanyak 1 mL kemudian
dilanjutkan titrasi hingga titik akhir titrasi (warna biru tepat hilang) dan dicatat volume titrasi.

3. Hasil dan Diskusi

Pada penelitian ini telah dilakukan verifikasi metode penentuan sulfur dioksida (S02) di
udara ambien menggunakan metode pararosanilin secara spektrofotometer UV-Visible.
Penentuan SO2 di udara ambien dengan metode pararosanilin berdasarkan SNI 7119-7: 2017.

3.1. Kurva Kalibrasi

Tujuan dari pembuatan kurva kalibrasi adalah untuk memperoleh suatu persamaan garis
linier (linieritas), untuk menunjukkan bahwa hasil pengukuran yang diolah secara matematika
berbanding lurus dengan peningkatan konsentrasi analit secara deret ukur, pada batas rentang
konsentrasi tertentu yang digunakan [11].
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Gambar 1. Kurva Kalibrasi Standar Metabisulfit

Linieritas standar metabisulfit ditetapkan dengan membuat deret standar sebanyak 5 deret
standar dengan konsentrasi hitung 7,5 - 37,5 pg/Nms3, lalu diukur absorbansinya dengan
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang optimum 550 nm. Hasil
pengukuran (Gambar 1.) menunjukkan suatu persamaan garis linear y = 0,0271x + 0,0032,
dengan koefisien korelasi sebesar R* = 0,9998. Hasil ini sangat baik, ditunjukkan dengan nilai
R2 mendekati nilai 1 [12].

3.2. Pengaruh Adsorben terhadap TSS Air Gambut

Pada penelitian ini penentuan nilai LOD dan LOQ dilakukan dengan menentukan nilai
absorbansi terkecil yang dapat diukur dan dapat dibedakan dari 3 kali sinyal yang diberikan
oleh blanko [13]. Pengukuran sinyal blanko dilakuan sebanyak 3 kali pada kondisi yang sama.

Table 1. Nilai Penentuan LOD dan LOQ

No. Konsentrasi (ug/Nm?3) Abs yi (y-yi)?
1 7,5 0,208 0,206 1,322x10¢
2 15 0,421 0,410 1,188x 10+
3 22,5 0,625 0,613 1,357 x 104
4 30 0,815 0,816 2,560x10¢
5 37,5 0,989 1,019 9,517 x 104
> -y 1,210 x 103

LOD 2,776

LOQ 7,411

Berdasarkan Tabel 1., diperoleh nilai limit deteksi dari penentuan senyawa standar
metabisulfitt menggunakan Spektrofotometer UV-Visible ialah sebesar 2,776 pg/Nms3 dan limit
kuantitasinya sebesar 7,411 pg/Nms3.

3.3. Presisi dan Akurasi

Nilai presisi dan akurasi ditentukan dengan pembacaan nilai absorbansi larutan standar 7,5
pg/Nm3 sebanyak 10 kali menggunakan Spektrofotometer UV-Visible, pada panjang gelombang
optimum 550 nm. Hasil pengukuran dapat dilihat pada
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Table 2. Penentuan Presisi dan Akurasi

Konsentrasi standar Konsentrasi terukur

No. (ug/Nm?) (ug/Nm?) (x,-x)? %Recovery
1 7,5 6,774 0,657 90,32
2 7,5 7,414 0,029 98,85
3 7,5 7,211 0,139 96,14
4 7,5 7,655 0,004 102,06
5 7,5 7,656 0,005 102,08
6 7,5 7,873 0,083 104,97
7 7,5 7,759 0,030 103,45
8 7,5 7,615 0,009 101,53
9 7,5 8,208 0,388 109,44
10 7,5 7,684 0,009 102,45

x 7,584

Z(xn — %2 1,348
% Recovery 101,129

52 0,149

SD 0,387

% RSD 5103

% CV Horwitz 11,794

0.67 CV Horwitz 7,862

%RSD < 0.67 CV Horwitz 5,103 < 7,862

Repitibilitas Diterima

Berdasarkan Tabel 2., diperoleh nilai % KV atau % RSD sebesar 5,103. Hasil pengukuran ini
menunjukkan bahwa nilai presisi yang diperoleh sangat baik, ditunjukkan dari nilai % KV lebih
kecil dari nilai 2/3 CV Horwitz yang diperoleh yaitu 7,862 [14]. Nilai % Recovery dari uji akurasi
senyawa sulfur dioksida dalam sampel udara juga dilakukan dengan 10 kali pengulangan. Nilai
akurasi yang diperoleh dari hasil perhitungan juga sangat baik, yaitu % recovery sebesar
101,129 %.

3.4. Pengujian Sampel Udara Ambien

Pada penelitian ini dilakukan pengujian terhadap 3 sampel, yang diperoleh dari lokasi titik
pengambilan sampel yaitu 2(dua) titik pada SPBU JI. Sentosa Samarinda dan 1(satu) titik pada
jalan umum JI. Sentosa di kota Samarinda. Berdasarkan hasil analisis yang dilakukan sebagai
pengaplikasian metode yang telah di verifikasi, diperoleh kadar sulfur dioksida (SO2) dilokasi
samping pengisian pertalite sebesar 35,48 pg/Nm3, pada lokasi depan SPBU Sentosa sebesar
59,73 pg/Nm3 dan pada lokasi jalan umum Jl.Sentosa diperoleh kadar SO, sebesar 100,55
png/Nms3. Ada beberapa faktor yang mempengaruhi perbedaan konsentrasi pada setiap titik
yaitu dikarenakan oleh perbedaan kepadatan kendaraan yang melewati setiap titik
pengambilan sampel dan waktu pengambilan sampel, diperoleh nilai sulfur dioksida (SO2) yang
lebih besar pada titik yang lebih padat kendaraan dan pada suhu yang lebih tinggi.

4.Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan, verifikasi metode penentuan SO, dalam sampel
udara ambien menggunakan metode pararosanilin secara Spektrofotometer UV-Visible,
menunjukkan hasil pengujian yang baik dan dapat dipertanggung jawabkan. Berdasarkan
pengukuran beberapa parameter validasi, dapat ditentukan konsentrasi sulfur dioksida (SO3)
pada sampel udara ambien pada beberapa titik sampling di kota Samarinda

Ucapan Terimakasih

Ucapan terima kasih kepada Pimpinan dan Staf Balai Kesehatan dan Keselamatan Kerja, (K3)
Samarinda, atas bantuan fasilitas laboratorium dan alat sampling yang disediakan untuk
pengambilan sampel udara ambien dalam penelitian ini.
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