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Abstrak 

Penentuan kadar besi dengan metode spektrofotometri UV-
Vis dilakukan dengan cara mereduksi Fe(III) menjadi Fe(II) 
dengan penambahan hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 
yang dikomplekskan dengan 1,10-Fenantrolin membentuk 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+. Pereduksi natrium borohidrida 
(NaBH4) digunakan sebagai pengganti NH2OH.HCl untuk 
membandingkan kemampuan yang paling baik dalam mereduksi 
Fe(III) menjadi Fe(II). Variabel yang ditentukan adalah pH buffer 
asetat, waktu pendiaman dan konsentrasi pereduksi dalam 
pembentukan kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+. Panjang gelombang 
maksimum yang dihasilkan Fe(II)-Fenantrolin dengan pereduksi 
NH2OH.HCl dan NaBH4 sebesar 510 nm dengan buffer asetat pH 
4,5. Waktu optimum yang dibutuhkan dalam pembentukan 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ yaitu 15 menit untuk NH2OH.HCl dan 
5 menit untuk NaBH4. Konsentrasi optimum NH2OH.HCl dan 
NaBH4 yang diperlukan untuk mereduksi 5 ppm Fe(III) secara 
berurutan adalah 8 ppm dan 150 ppm. Nilai %recovery untuk 
pereduksi NH2OH.HCl dan NaBH4 secara berurutan adalah 
90,67% dan 97,16%. Hasil penelitian menunjukkan bahwa 
pereduksi NH2OH.HCl memiliki kemampuan mereduksi Fe(III) 
menjadi Fe(II) yang lebih baik daripada pereduksi NaBH4. 

 
Kata Kunci : Besi, 1,10-Fenantrolin, Spektrofotometri UV-Vis, 

NH2OH.HCl, NaBH4 
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Abstract 

 Determination of total iron content using 
spectrophotometry UV-Vis method  was done by reducing Fe(III) 
become Fe(II) with addition of hydroxylamine hydrochloride  
(NH2OH.HCl) which was complexed with 1,10 phenanthroline to 
form [Fe(C12H8N2)3]2+ complex. Reduction of natrium 
borohydride (NaBH4) was used as replacement of NH2OH.HCl to 
compare the best ability to reduce Fe(III) to Fe(II). The 
determined variabels were the pH of buffer acetate, residence time 
and concentration of reducing agent to form [Fe(C12H8N2)3]2+ 
complex. The maximum wavelength produced by both of 
reducing agents was 510 nm with buffer acetate pH 4,5. The 
optimum time to complex formation was 15 minutes for 
NH2OH.HCl and 5 minutes for NaBH4. The optimum 
concentration to reduce 5 ppm Fe3+ for NH2OH.HCl and NaBH4 
were 8 ppm and 150 ppm, respectively. The percent recovery for 
NH2OH.HCl and NaBH4 were 90,67% and 97,16%, respectively. 
The results showed that NH2OH.HCl has the ability to reduce 
Fe(III) to Fe(II) which was better than NaBH4. 
 
 
Keywords : Iron, 1,10-Phenanthroline, UV-Vis 

Spectrophotometry, NH2OH.HCl, NaBH4 
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BAB I 
PENDAHULUAN 

 
1.1 Latar Belakang 

Besi merupakan salah satu mineral yang terdapat dalam 
jumlah besar di alam dan beragam penggunaannya. Hal ini 
disebabkan beberapa hal yaitu kelimpahan besi dikulit bumi 
cukup besar, pengolahannya relatif mudah dan murah, 
mempunyai sifat-sifat yang menguntungkan dan mudah 
dimodifikasi. Penentuan kadar besi sangat penting untuk 
perlindungan lingkungan, hidrogeologi, proses kimia dan studi 
kesehatan masyarakat (Pourreza, 2004). 

Penentuan kadar besi dapat dilakukan dengan berbagai 
metode analisis salah satunya adalah gravimetri. Keunggulan 
metode gravimetri yaitu pengotor dalam sampel dapat diketahui, 
hasil analisisnya spesifik dan presisi. Metode ini juga memiliki 
kelemahan yaitu kadar analit dalam sampel harus besar, kurang 
akurat dan waktu analisis lama (Khopkar, 1990). Metode lain 
yang bisa dilakukan adalah metode Spektrofotometri Serapan 
Atom (SSA). Metode ini merupakan salah satu metode analisis 
yang dapat digunakan untuk mengetahui keberadaan dan kadar 
logam dan semi logam dalam berbagai bahan, namun terlebih 
dahulu perlu dilakukan tahap pendestruksi cuplikan (Xiu dan 
Yinfa, 1996).  

Penelitian mengenai metode analisa besi menggunakan 
ICP-OES telah dilakukan oleh Xiong (2006) dan menggunakan 
spektrofotometri serapan atom oleh Citak (2009). Kelemahan 
kedua metode tersebut adalah memerlukan instrumen yang mahal 
dan kurang praktis menurut Xiong (2006) dan Citak (2009). Pada 
penelitian ini digunakan metode lain selain ICP-OES dan SSA 
yaitu spektrofotometri UV-Vis dengan beberapa keuntungan yaitu 
sederhana, pengerjaan yang cepat, murah dan mudah dalam 
mengintrepretasikan hasil yang diperoleh (Putri, 2018). 

Syarat analisa dengan spektrofotometri UV-Vis salah 
satunya adalah larutan harus berwarna sehingga besi harus 



 

 
 

2 

dikomplekskan terlebih dahulu yang ditandai dengan 
pembentukan warna spesifik sesuai dengan reagen yang 
digunakan. Pada penelitian ini pengompleks yang digunakan 
adalah 1,10-Fenantrolin karena lebih efisien dan spesifik untuk 
Fe(II), dapat membentuk kompleks dengan warna merah jingga 
yang stabil, tidak merubah nilai absorbansi dalam waktu tertentu 
serta terbentuk secara kuantitatif dalam kisaran pH 2-9 dengan 
konsentrasi reagen yang sesuai (Lazic dkk., 2010). 

Penelitian yang telah dilakukan oleh Kuswanto (2001) 
membuktikan bahwa 1,10-Fenantrolin baik digunakan sebagai 
pengompleks besi dibandingkan dengan pengompleks kalium 
tiosianat (KSCN). Pengujian kompleks Fe(II)-Fenantrolin 
menggunakan spektrofotometri UV-Vis dilakukan dengan 
mereduksi Fe(III) menjadi Fe(II) menggunakan pereduksi natrium 
tiosulfat sebelum dikomplekskan dengan 1,10-Fenantrolin. Pada 
penelitian sebelumnya, besi direduksi menggunakan 
hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl), namun reagen tersebut 
harus diperlakukan khusus sehingga dicari reagen lain yang lebih 
efektif (Amin dan Gouda, 2008). 

Pangastuti (2017) melakukan penelitian penentuan kadar 
besi dengan membandingkan kondisi optimum natrium tiosulfat 
(Na2S2O3) dan hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl). 
Na2S2O3 mempunyai aktivitas yang lebih baik karena konsentrasi 
yang dibutuhkan lebih sedikit dibandingkan dengan NH2OH.HCl 
yaitu 10 ppm Na2S2O3 sedangkan NH2OH.HCl sebesar 11 ppm 
untuk mereduksi 5 ppm Fe(III). Menurut ASTM (2000), Senyawa 
NH2OH.HCl merupakan pereduksi yang kuat dan keberadaannya 
mudah di dapat. Selain itu, menurut penelitian Rahayu (2007) 
pereduksi NH2OH.HCl perlu perlakuan khusus yaitu harus 
digunakan saat itu juga setelah di buat. 

Pada penelitian yang telah dilakukan oleh Handayani 
(2013), Fe(III) yang terbuat dari padatan FeCl3.6H2O telah 
direduksi dengan pereduksi NaBH4 dalam proses preparasi 
core/shell. Selain itu, Sulungbudi dkk. (2012) membuktikan 
bahwa perlu ditambahkan konsentrasi berlebih untuk 
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menyempurnakan proses reduksi FeCl3.6H2O hingga didapatkan 
konsentrasi yang optimum. 

Berdasarkan uraian diatas, pereduksi NaBH4 belum pernah 
ditentukan aktivitas optimumnya baik pH, waktu maupun 
konsentrasi. Penelitian ini akan dilakukan analisa untuk 
mengetahui kemampuan natrium borohidrida (NaBH4) yang 
dibandingkan dengan pereduksi NH2OH.HCl untuk mencari 
pereduksi yang lebih baik untuk digunakan dalam mereduksi 5 
ppm Fe(III) menjadi Fe(II). 

1.2 Rumusan Masalah 
Berdasarkan latar belakang diatas, penelitian ini digunakan 

dua pereduksi yaitu hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 
dan natrium borohidrida (NaBH4). Rumusan masalah yang 
diangkat pada penelitian ini adalah manakah diantara pereduksi 
NH2OH.HCl dan NaBH4 yang memiliki kemampuan mereduksi 5 
ppm Fe(III) menjadi Fe(II) yang lebih baik.  

1.3 Batasan Masalah 
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah menganalisa 

kemampuan optimum pada pereduksi dalam mereduksi 5 ppm 
Fe(III) menjadi Fe(II) dengan menentukan pH optimum dari pH 3 
- 6, waktu optimum dalam pembentukan kompleks dari 0 – 25 
menit, serta konsentrasi pereduksi yang baik pada analisis kadar 
total Fe dimana untuk pereduksi NH2OH.HCl dari 5 ppm – 11 
ppm sedangkan untuk NaBH4 dari 120 ppm – 210 ppm.  

1.4 Tujuan Masalah 
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mendapatkan 

pereduksi yang paling baik diantara kedua pereduksi baik 
hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) maupun natrium 
borohidrida (NaBH4) dalam mereduksi 5 ppm Fe(III) menjadi 
Fe(II) dimana variabel yang divariasi adalah pH, waktu, serta 
konsentrasi pada penentuan kadar Fe.  
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1.5 Manfaat 
 Hasil dari penelitian penentuan kadar besi (Fe) dengan 
membandingkan beberapa pereduksi dalam mereduksi 5 ppm 
Fe(III) menjadi Fe(II) ini diharapkan dapat mengetahui aktivitas 
pereduksi sehingga mendapatkan pereduksi yang baik dalam 
analisis kadar Fe. 
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BAB II 
TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Tinjauan Umum Besi (Fe) 
Besi (Fe) adalah logam-logam berwarna putih keperakan, 

liat dan dapat dibentuk. Besi berada dalam susunan unsur berkala 
logam golongan VIIIB, dengan berat atom 55,85 g/mol, nomor 
atom 26, berat jenis 7,86 g/cm3, titik didih 3000°C, titik leleh 
1536°C dan umumnya mempunyai valensi 2 dan 3 (selain 1, 4, 6). 
Fe adalah logam yang dihasilkan dari bijih besi dan jarang 
dijumpai dalam keadaan bebas. Untuk mendapatkan unsur besi 
dari campuran perlu dipisahkan melalui metode pemisahan (Eaton 
dkk., 2005). 

Besi merupakan elemen kimiawi yang dapat ditemukan 
hampir di setiap tempat di bumi pada semua lapiran-lapisan, 
namun besi juga merupakan salah satu logam berat yang 
berbahaya apabila kadarnya melebihi ambang batasnya. Pada 
umumnya Fe yang ada dalam air dapat terlarut sebagai kation 
ferro (Fe2+) atau ferri (Fe3+) tergantung pada kondisi pH dan 
oksigen terlarut dalam air. Besi terlarut dapat berbentuk senyawa 
tersuspensi sebagai butir koloidal seperti Fe(OH)3 dan FeO. 
Konsentrasi besi terlarut yang masih diperbolehkan dalam air 
adalah 0,3 mg/L (Yuliana, 2009).  

Besi adalah logam dengan kelimpahan kedua terbanyak 
setelah unsur-unsur alumunium, oksigen dan silikon dan unsur 
keempat yang paling melimpah dalam kulit bumi. Bijih besi yang 
utama adalah hematite (Fe2O3), magnetite (Fe3O4), limonite 
(FeO(OH)) dan siderite (FeCO3). Besi murni cukup reaktif, dalam 
udara lembab akan mudah teroksidasi menjadi Fe(III) oksida 
terhidrat (karat). Jarang terdapat besi murni, biasanya 
mengandung sejumlah kecil karbida, silisida, fosfida, serta sedikit 
grafit (Cotton dan Wilkinson, 1989). Gambar 2.1 menunjukkan 
unsur besi yang dapat dijumpai dalam kehidupan sehari-hari. 
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Besi merupakan logam transisi yang berwarna keperakan, 
larut dalam asam klorida baik dalam bentuk encer maupun pekat 
sehingga menghasilkan garam-garam Fe(II) dan gas hidrogen. 
Reaksi yang terjadi dapat dilihat pada persamaan 2.1. 

Fe(s) + 2HCl(aq) → Fe2+
(aq) + 2Cl-

(aq) + H2(g)         (2.1) 
Asam sulfat encer atau pekat dapat melarutkan besi dan 

menghasilkan ion Fe(II) dan belerang oksida, sedangkan asam 
nitrat panas dapat melarutkan besi membentuk ion Fe(III) dan gas 
nitrogen oksida. Reaksi yang terjadi dapat dilihat pada persamaan 
2.2 dan 2.3. 
2Fe(s) + 3H2SO4(aq) + 6H+

(aq) + 2e- → 2Fe2+
(aq) + 3SO2(g) + 6H2O(l) 

(2.2) 
 

Fe(s) + HNO3(aq) + H+
(aq) → Fe3+

(aq) + NO2(g)  + H2O(l) + 2e-      (2.3) 
  (Vogel, 1990). 

2.2 Senyawa Pereduksi 
2.2.1 Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 
 Hidroksilamin hidroklorida merupakan senyawa yang 
berbentuk padatan berwarna putih kekuningan dengan berat 
massa sebesar 64,49 g/mol dan pH 3,2. Hidroksilamin 
hidroklorida atau  NH2OH.HCl memiliki titik leleh pada suhu 
151°C-157°C (MSDS, 2013). Menurut Rahayu (2007), 
NH2OH.HCl harus diberi perlakuan khusus yaitu penggunaannya 
harus dalam keadaan segar dan dipanaskan sebelum 

Gambar 2.1 Unsur Logam Besi 
(Cotton dan Wilkinson, 1989). 
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dikomplekskan. Gambar 2.2 menunjukkan struktur hidroksilamin 
hidroklorida. 

 Hidroksilamin hidroklorida merupakan garam asam 
klorida dari hidroksilamin, biasanya digunakan sebagai prekursor 
untuk antioksidan, inhibitor korosi, obat-obatan dan bahan kimia 
pertanian, manufaktur, serta industri karet dan plastik. Selain itu 
juga digunakan sebagai sabun, stabilizer warna dan emulsi aditif 
dalam film warna. Reaksi reduksi yang terjadi antara Fe(III) 
dengan NH2OH.HCl dapat ditulis dalam persamaan 2.4. 
4Fe3+

(aq) + 2NH2OH.HCl(aq) + 2e- → 4Fe2+
(aq) +N2O(aq) + 4H+

(aq)+ 
2H2O(l) + 2Cl-

(aq)           (2.4) 
(Rahayu, 2007) 

2.2.2 Natrium Borohidrida (NaBH4) 
Natrium borohidrida atau dikenal pula dengan sebutan 

natrium tetrahidridoborat atau natrium tetrahidroborat merupakan 
suatu senyawa anorganik dengan rumus kimia NaBH4. Senyawa 
NaBH4 adalah senyawa padatan kristalin bewarna putih yang 
dapat terdekomposisi pada 400oC. Padatan ini larut dalam air dan 
terdekomposisi pada suhu tinggi dengan melepaskan gas 
hidrogen.   Padatan ini digunakan sebagai bahan pereduksi untuk 
senyawa anorganik maupun organik serta untuk mempreparasi 
kompleks hidrida (Fessenden, 1986). 
 Natrium borohidrida (NaBH4) umumnya dijumpai dalam 
bentuk serbuk dan stabil pada udara kering. Senyawa ini memiliki 

Gambar 2.2 Struktur Hidroksilamin Hidroklorida 
(Putri, 2018) 
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Gambar 2.4 Struktur 1,10-Fenantrolin 
(Vogel, 1985) 

berat molekul sebesar 37,85 g/mol, densitas sebesar 1,07 g/cm3, 
titik didih sebesar 500oC dan titik leleh sebesar 400oC (MSDS, 
2005). Gambar 2.3 menunjukkan struktur NaBH4. 

 
Gambar 2.3 Struktur Natrium Borohidrida 

2.3 Senyawa 1,10-Fenantrolin 
 Senyawa 1,10-Fenantrolin mempunyai berat molekul 
180,20 g/mol dengan komposisi C 79,98%; H 4,48%; dan N 
15,55%. Senyawa 1,10-Fenantrolin mempunyai sifat monohidrat, 
putih berbentuk bubuk kristal, titik leleh 93-94°C, titik didih    
117°C. Senyawa 1,10-Fenantrolin digunakan dalam pembentukan 
kompleks dengan Fe yang biasa disebut dengan kompleks ferroin 
sebagai indikator oksidasi reduksi seperti titrasi garam besi. 
Intensitas warnanya tidak bergantung pada keasaman dalam 
kisaran pH 2 - 9 dan stabil untuk waktu yang lama (Lazic, 2010). 
Struktur 1,10-Fenantrolin ditunjukkan pada Gambar 2.4. 
 
 

  
 
 
 
 

 
 
 
 
Fe(II) maupun Fe(III) dapat diukur dengan 

spektrofotometer UV-Vis, kompleks Fe(II) merah jingga 
menyerap sinar tampak pada 515 nm dan baik kompleks Fe(II) 

..             .. 



 

 
 

9 

maupun Fe(III) yang berwarna kuning mempunyai absorbsi yang 
identik pada 396 nm. Pembacaan pada 396 nm akan 
menghasilkan Fe total sedangkan pembacaan pada 515 nm 
merupakan senyawa Fe(II). Pada Fe(III) tidak mempunyai efek 
dan harus direduksi terlebih dahulu menjadi keadaan bivalen 
dengan reagen pereduksi jika hendak digunakan untuk analisa Fe 
(Vogel, 1985).  

Senyawa 1,10-Fenantrolin dapat membentuk senyawa 
dengan ion Fe3+ menjadi Fe(II)-Fenantrolin. Ion Fe2+ bertindak 
sebagai ion pusat yang mempunyai konfigurasi terakhir 3d6, 
karena Fe2+ berikatan dengan ligan yang kuat maka menghasilkan 
spin elektron. Peristiwa ini diakibatkan oleh energi stabilisasi 
medan energi yang lebih besar dari pada energi yang dimiliki 
ligan kuat tersebut.  Persamaan yang terjadi antara Fe(II) dengan 
pereaksi pengompleks 1,10-Fenantrolin seperti pada Gambar 2.5. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Senyawa 1,10-Fenantrolin mempunyai dua buah  atom 
nitrogen yang terletak sedemikian rupa dalam molekulnya 
sehingga kedua atom nitrogen tersebut dapat membentuk ikatan 
kovalen dengan ion Fe(II). Ion Fe(II) dapat dioksidasi menjadi 
ion Fe(III) dan ion ini juga membentuk kompleks dengan tiga 
molekul 1,10-Fenantrolin. Warna kompleks Fe(III) adalah biru 
muda, oleh karena itu perubahan warna yang tajam terjadi apabila 

Fe2+
(aq) + 3 

2+ 

(aq) 

(aq) 

Gambar 2.5 Reaksi Fe(II) dengan Ligan 1,10-Fenantrolin 
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Fe(III) direduksi menjadi Fe(II) dengan hadirnya 1,10-Fenantrolin 
(Pangastuti, 2017). Reaksi yang terjadi dapat dilihat pada 
persamaan 2.5. 

Ph3Fe3+
(aq) + e- → Ph3Fe2+

(aq)  E0 = 1,06 V 
  Biru muda  Merah Tua         (2.5) 

Pewarnaan merah disebabkan oleh kation kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ dalam larutan yang sedikit asam. Konstanta 
kestabilan kompleks 1,955 x 1021 menjadikan kompleks warna 
merah stabil dalam jangka waktu yang cukup lama (Svehla, 
1985). Senyawa 1,10-Fenantrolin merupakan ligan kuat yang 
dapat membentuk ikatan kovalen koordinasi dengan ion pusat 
Fe2+ menghasilkan kompleks ferroin, hasil dari hibridisasi 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+  adalah d2sp3 yang berbentuk 
oktahedral (Fajriati, 2006). Senyawa 1,10-Fenantrolin dapat 
membentuk kompleks yang stabil dengan Fe(II) yang mampu 
menyerap panjang gelombang di sekitar 510 nm (Mayer, 2011). 

2.4 Senyawa Kompleks 
Senyawa kompleks merupakan senyawa yang tersusun 

dari suatu ion logam yang bertindak sebagai atom pusat dengan 
satu atau lebih ligan yang menyumbangkan pasangan elektron 
bebasnya kepada ion logam pusat. Ion logam pusat merupakan 
ion unsur transisi yang dapat menerima pasangan elektron bebas 
dari ligan. Donasi pasangan elektron ligan kepada ion logam 
pusat menghasilkan ikatan kovalen koordinasi sehingga senyawa 
kompleks disebut senyawa koordinasi. Banyaknya ikatan 
koordinasi dalam senyawa kompleks, antara ion pusat dengan 
ligan disebut bilangan koordinasi. Bilangan koordinasi dan 
struktur senyawa kompleks beragam mulai dari bilangan 
koordinasi dua sampai dua belas dengan stuktur linear, 
tetrahedral, segiempat planar, trigonal bipirimidal, dan 
oktahedral. Umumnya senyawa kompleks memiliki bilangan 
koordinasi enam dengan struktur umum oktahedral (Huheey, 
1993). 
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Teori ikatan dalam senyawa-senyawa kompleks mula-
mula diperkenalkan oleh Lewis Sidwich. Teori ini digagalkan 
karena tidak dapat menjelaskan bentuk geometri senyawa-
senyawa kompleks. Tiga teori kemudian muncul, salah satunya 
yaitu teori medan ligan (Arsyad, 2001). Teori medan ligan 
menjelaskan pembentukkan kompleks atas dasar elektrostatik 
yang diciptakan oleh ligan-ligan terkoordinasi di sekeliling 
bulatan sebelah dari atom pusat. Medan ligan menyebabkan 
pengurangan tingkat energi orbital-orbital di atom pusat yang 
kemudian menghasilkan energi untuk menstabilkan kompleks itu 
(Vogel, 1990). 

Proses pembentukan ikatan pemberi-penerima elektron 
pada senyawa kompleks dapat dijelaskan pada persamaan 2.6.  

M + : L → M:L    (2.6)  
Dimana M adalah ion logam dan L adalah ligan. Ion logam dapat 
menerima sejumlah pasangan elektron sehingga ion logam dapat 
berikatan koordinasi dengan sejumlah ligan (Rivai, 1995). 

Ligan-ligan berdasarkan pasangan elektron bebas yang 
dapat disumbangkan dibedakan atas ligan monodentat, bidentat, 
tridentat, dan polidentat. Ligan bidentat merupakan ligan yang 
memiliki dua atom donor. Ligan 1,10-Fenantrolin termasuk dalam 
ligan bidentat dan termasuk ligan yang cukup kuat. Hal ini sesuai 
dengan deret spektrokimia yang didasarkan menurut kapasitasnya 
untuk menyebabkan pemisahan orbital d. Ligan ini dapat 
menghasilkan warna senyawa kompleks yang memiliki intensitas 
warna yang kuat dengan Fe(II) (Moliner dkk., 2002). Deret 
spektrokimia dapat dilihat pada persamaan 2.7. 
I- < Br- < Cl- < F- < OH- < C2O4

2- < H2O < -NCS- < py < NH3 < en 
< bipy < o-phen < NO2 < CN-         (2.7) 

   (Keenan dkk, 1980) 

2.4.1 Senyawa Kompleks Besi 
 Besi merupakan salah satu ion logam yang dapat 
membentuk senyawa kompleks. Besi menyediakan orbital d 
kosong yang akan ditempati oleh pasangan-pasangan elektron 
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bebas dari ligan atau pengompleks. Pengompleks besi yang 
biasanya digunakan salah satunya adalah fenantrolin. Senyawa ini 
memberikan warna tertentu yang spesifik sehingga pada besi 
dapat dilakukan analisis spektrofotometri UV-Vis (Rivai, 1995). 
 Proses pembentukan senyawa kompleks dapat terjadi 
karena adanya perpindahan satu atau lebih pasangan elektron 
bebas dari ligan ke ion logam sehingga terjadi serah terima 
pasangan elektron antara ion logam dan ligan. Dalam hal ion 
logam yakni besi bertindak sebagai penerima elektron (asam 
lewis) sedangkan ligannya yakni 1,10-Fenantrolin bertindak 
sebagai pemberi elektron (basa lewis) (Rivai, 1995).   

2.5 Larutan Buffer  
 Larutan penyangga atau larutan buffer adalah larutan 
yang bersifat mempertahankan pH-nya, jika ditambahkan sedikit 
asam atau sedikit basa atau diencerkan. Larutan penyangga 
merupakan campuran asam lemah dengan basa konjugasinya atau 
campuran basa lemah dengan asam konjugasinya. Nilai pH 
larutan buffer tidak berubah (konstan) setelah penambahan 
sejumlah asam, basa, maupun air. Larutan buffer mampu 
menetralkan penambahan asam maupun basa dari luar (Utami 
dkk., 2009). 

Sifat dari larutan buffer yaitu pH larutan tidak berubah 
jika diencerkan dan tidak berubah pula jika ditambahkan 
kedalamnya sedikit asam atau basa. Pada dasarnya suatu larutan 
penyangga yang tersusun dari asam lemah dan basa konjugasi 
merupakan suatu sistem kesetimbangan ion dalam air, yang 
melibatkan adanya kesetimbangan air dan kesetimbangan asam 
lemah. Di samping itu, terdapat ion basa konjugasi yang berasal 
dari garam atau hasil reaksi antara asam lemah tersebut dengan 
basa kuat. Kapasitas buffer adalah parameter kuantitatif yang 
menunjukkan kekuatan (resistensi) untuk mempertahankan pH 
(Chang, 2006). 
 Dalam menentukan pH larutan penyangga dapat digunakan 
dengan persamaan reaksi kesetimbangan asam-basa lemah seperti 
pada persamaan 2.8 sampai persamaan 2.10. 
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HA  H+ + A-        (2.8) 
Tetapan kesetimbangan dapat dinyatakan sebagai: 

Ka = H
+ [A-]
[HA]

         (2.9) 

Dimana konsentrasi hidrogen ditetapkan sebagai: 

H+  = Ka
[HA]

[A-]
        (2.10)  

(Vogel , 1985) 

2.6 Spektrofotometri Ultraviolet Visible (UV-Vis)  
 Spektrofotometri sinar tampak (UV-Visible) merupakan   
gabungan antara spektrofotometri UV dan visible. Alat ini 
menggunakan dua buah sumber cahaya yang berbeda, yaitu 
sumber cahaya UV (lampu deuterium) dan sumber cahaya visible 
(wolfram). Konsentrasi larutan yang dianalisis akan sebanding 
dengan jumlah sinar yang diserap oleh zat yang terapat dalam 
larutan tersebut. Warna yang diserap oleh suatu senyawa 
merupakan warna komplementer dari warna yang teramati. 
Metode ini dapat digunakan baik untuk menganalisa sampel 
berwarna maupun tidak. Spektrofotometri UV-Vis melibatkan 
instrumen elektronik yang cukup besar pada molekul yang 
dianalisis, sehingga instrumen ini banyak digunakan untuk analisa 
kualitatif (Mulya, 1998). 

Cahaya yang diserap diukur sebagai absorbansi (A), 
sedangkan cahaya yang dihamburkan diukur sebagai transmittan 
(T). Penjelasan tersebut mengacu pada hukum Lambert-Berr 
sesuai persamaan 2.11 sampai persamaan 2.13. 

 
% T= It

I0
 x 100%         (2.11) 

Dan absorbansi dinyatakan dengan persamaan sebagai berikut: 
 

A= - log It
I0

       (2.12) 
 

Kemudian penurunan rumus dari hukum Lambert-Beer dapat 
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ditulis sebagai berikut: 
A = ε.b.c       (2.13) 

keterangan: 
It : intensitas cahaya yang datang 
I0 : intensitas cahaya setelah melewati sampel 
A : absorbansi 
ɛ : absorptivitas molar 
b : tebal kuvet 
c : konsentrasi larutan yang diukur 

(Skoog dkk., 2002). 

 Menurut rumus yang telah dijabarkan diatas maka dapat 
disimpulkan bahwa spektrofotometri UV-Vis dapat digunakan 
untuk menentukan konsentrasi yang terserap dalam larutan 
dimana panjang gelombang dan warna komplementer pada UV-
Vis dapat ditujukkan pada Tabel 2.2 serta panjang gelombang 
dari berbagai warna dapat ditunjukkan pada Tabel 2.3 

Tabel 2. 1 Panjang gelombang dan warna komplementer 

Panjang 
gelombang (nm) 

Warna yang 
Teradsorbsi 

Warna tertransmisi 
(komplementernya) 

400-435 Violet Hijau – kuning 
435-480 Biru Kuning 
480-490 Biru- hijau Oranye 
490-500 Hijau – biru Merah 
500-560 Hijau Ungu 
560-580 Hijau – kuning Violet 
580-595 Kuning Biru 
595-650 Oranye Biru- hijau 
650-670 Merah Hijau – biru 
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Tabel 2.2 Panjang gelombang untuk setiap jenis warna 
Jenis sinar Panjang gelombang (nm) 
Ultraviolet <400 

Violet 400-450 
Biru 450-500 
Hijau 500-570 

Kuning 570-590 
Oranye 590-620 
Merah 620-760 

Infra merah >760 
    (Day dan Underwood, 2002) 

Prinsip kerja pada spektrofotometri UV-Vis yaitu 
spektrum elektromagnetik dibagi dalam beberapa daerah cahaya. 
Suatu daerah akan diabsorbsi oleh atom atau molekul dan panjang 
gelombang cahaya yang diabsorbsi dapat menunjukan struktur 
senyawa yang diteliti. Spektrum elektromagnetik meliputi suatu 
daerah panjang gelombang yang luas dari sinar gamma 
gelombang pendek berenergi tinggi sampai pada panjang 
gelombang mikro (Marzuki, 2012). Skema alat spektrofotometri 
UV-Vis dapat dilihat pada Gambar 2.6.  

Gambar 2.6 Skema Spektrofotometri UV-Vis 
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 Beberapa komponen yang ada dalam spektrofotometri 
UV-Vis antara lain: 

1. Sumber cahaya, yang biasa digunakan dalam 
spektroskopi absorpsi adalah lampu wolfram. Pada 
daerah UV digunakan lampu hidrogen atau lampu 
deuterium. 

2. Monokromator, alat untuk memecah cahaya polikromatis 
menjadi cahaya monokromatis dengan panjang 
gelombang tertentu. 

3. Kuvet, merupakan wadah sampel yang akan dianalisis, 
kuvet dari leburan dipakai untuk analisa kualitatif dan 
kuantitatif pada pengukuran 190-1100 nm dan kuvet kaca 
dipakai pada daerah pengukuran 380-1100 nm. 

4. Detektor, akan menangkap sinar yang diteruskan oleh 
larutan. Sinar kemudian diubah menjadi sinar listrik oleh 
amplifier dan dalam rekorder akan ditampilkan dalam 
bentuk angka-angka pada komputer. 

5. Visual Display/Recorder, sistem baca yang 
memperagakan besarnya isyarat listrik, dinyatakan dalam 
bentuk persen (%) transmitan maupun absorbansi. 

(Khopkar, 1990) 
Hal-hal yang perlu diperhatikan dalam analisis spektrofotometri 
UV-Vis:  

1. Pembentukan molekul yang dapat menyerap sinar UV-
Vis. 
Hal ini perlu dilakukan jika senyawa yang dianalisis tidak 
menyerap pada daerah tersebut. Cara yang digunakan 
adalah dengan merubah menjadi senyawa lain atau 
direaksikan dengan pereaksi tertentu.  

2. Waktu Operasional (operating time). 
Cara ini biasa digunakan untuk pengukuran hasil reaksi 
atau pembentukan warna. Tujuannya adalah untuk 
mengetahui waktu pengukuran yang stabil. Waktu 
operasional ditentukan dengan mengukur hubungan 
antara waktu pengukuran dengan absorbansi larutan.  
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3. Pemilihan Panjang Gelombang. 
Panjang gelombang yang digunakan untuk analisis 
kuantitatif adalah panjang gelombang yang mempunyai 
absorbansi maksimal. Untuk memilih panjang gelombang 
maksimal, dilakukan dengan membuat kurva hubungan 
antara absorbansi dengan panjang gelombang dari suatu 
larutan baku pada konsentrasi tertentu. 

(Rohman, 2007) 

2.7 Validasi Metode Analisa 
 Validasi metode adalah proses pembuktian bahwa metode 

tersebut sesuai untuk maksud atau tujuan tertentu. Parameter 
utama yang harus divalidasi dari suatu metode uji mencakup 
akurasi (ketepatan), presisi (repeatability dan reproducibility), 
perolehan kembali (recovery), selektifitas, linieritas, limit deteksi 
(LOD) dan limit kuantisasi (LOQ) (Chaerul, 2007).  

Validasi metode analisis digunakan untuk 
mengkonfirmasi atau membuktikan bahwa metode yang 
digunakan dalam suatu penelitian memenuhi persyaratan 
sehingga dapat dinyatakan bahwa data yang diperoleh selama 
penelitian merupakan hasil yang baik dan dapat dipercaya. Tujuan 
utama validasi adalah untuk menjamin metode analisis yang 
digunakan mampu memberikan hasil yang cermat, handal, dan 
dapat dipercaya (Horwitz, 1975). Parameter suatu metode validasi 
meliputi linearitas, presisi, akurasi dan koefisien korelasi (Butler, 
2005). 

2.7.1 Linearitas 
 Linearitas adalah kemampuan (dalam rentang) metode 
analisis memberikan respon secara langsung atau bantuan 
transformasi matematik yang baik, untuk mendapatkan hasil dari 
variabel data (absorbansi dan rentang kurva) dimana secara 
langsung proporsional dengan konsentrasi (sesuai analit) dalam 
contoh kisaran yang ada, serta untuk mengetahui kemampuan 
standart dalam mendeteksi analit dalam contoh. Sehingga dapat 
diartikan bahwa linieritas merupakan suatu metode yang 
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digunakan untuk mengetahui kemampuan standar, sehingga dapat 
membuktikan adanya hubungan linier antara konsentrasi analit 
dengan respon detector (Chown, 2004). 

Uji linearitas  ini dilakukan dengan suatu larutan baku 
yang terdiri atas minimal 5 konsentrasi yang baik dengan rentang 
50-100% dari rentang komponen uji. Kemudian data diproses 
dengan menggunakan regresi linier, sehingga dapat diperoleh 
respon linier terhadap konsentrasi larutan baku dengan nilai 
koefisien korelasi diharapkan mendekati 1 atau diatas 0,995 untuk 
suatu metode analisis yang baik. Rentang metode adalah 
pernyataan konsentrasi terendah dan tertinggi analit yang mana 
metode analisis memberikan kecermatan, keseksamaan dan 
linearitas yang dapat diterima. Sebagai parameter adanya 
hubungan linier, digunakan koefisien korelasi (r) pada analisis 
regresi linier y=bx+a. hubungan linier yang dicapai jika nilai b=0 
dan r = +1 atau -1 tergantung pada arah garis. Nilai a pada regresi 
linier menunjukkan kepekaan analisis terutama instrumen yang 
digunakan (Harmita, 2004). 

2.7.2 Akurasi  
 Akurasi adalah suatu kedekatan kesesuaian antara hasil 

suatu pengukuran dan nilai benar dari kuantitas yang diukur atau 
suatu pengukuran posisi yaitu seberapa dekat pengukuran 
terhadap nilai benar dan yang diperkirakan (AOAC, 1993). 
Presisi (repeatability dan reproducibility) menunjukkan 
kedekatan diantara hasil-hasil pengujian yang independent 
dibawah kondisi yang ditentukan. Penentuan presisi dilakukan 
dengan mengukur konsentrasi sampel dengan 3 kali pengulangan. 
Nilai absorbansi yang didapatkan kemudian ditentukan nilai 
konsentrasi (menggunakan kurva kalibrasi), lalu nilai simpangan 
baku atau Standard Deviation (SD) dan Relative Deviation (RSD) 
dapat ditentukan. Metode dengan presisi yang baik ditunjukan 
dengan perolehan SD < 5 dan RSD < 20 ppt (Riyadi, 2009).  
 Akurasi suatu metode dapat ditentukan dengan 
menganalisa bahan pembanding bersertifikasi yang telah 
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diketahui kandungan unsur tertentu yang tercantum dalam 
sertifikat yang ditentukan pada persamaan 2.14. 

 %recovery = Konsentrasi Fe terukur
Konsentrasi Fe mula-mula

 x 100%  (2.14) 

 
2.7.3 Presisi  

Presisi atau ketelitian dapat dinyatakan sebagai 
keterulangan (repeatability) atau ketertiruan (reproducibility). 
Keterulangan adalah keseksamaan metode jika dilakukan 
berulang kali oleh analis yang sama pada kondisi sama dan dalam 
interval waktu yang pendek. Keterulangan dinilai melalui 
pelaksanaan penetapan terpisah lengkap terhadap sampel-sampel 
identik yang terpisah dari batch yang sama, jadi memberikan 
ukuran keseksamaan. Ketertiruan adalah keseksamaan metode 
jika dikerjakan pada kondisi yang berbeda. Biasanya analisis 
dilakukan dalam laboratorium-laboratorium yang berbeda 
menggunakan peralatan, pereaksi, pelarut, dan analis yang 
berbeda pula. Analis dilakukan terhadap sampel-sampel yang 
diduga identik yang dicuplik dari batch yang sama. Ketertiruan 
dapat juga dilakukan dalam laboratorium yang sama dengan 
menggunakan peralatan, pereaksi, dan analis yang berbeda pada 
kondisi yang normal (Harmita, 2004).  

Presisi diukur sebagai simpangan baku relatif atau 
koefisien variasi. Kriteria presisi diberikan jika metode 
memberikan koefisien varian (KV) 2% atau kurang. Tetapi 
kriteria ini sangat fleksibel tergantung pada konsentrasi analit 
yang diperiksa, jumlah sampel dan kondisi laboratorium. Pada 
kadar 1% atau lebih KV 2,5% dan satu per-seribu adalah 5%. 
Pada kadar satu per sejuta (ppm) KV 16% dan pada kadar satu 
per milyar (ppb) adalah 32% (Harmita, 2004).  
 Cara yang biasa digunakan untuk menentukan suatu presisi 
sebuah metode adalah dengan menentukan nilai SD, RSD dan 
Coefficient of Variation (CV) dengan rumus pada persamaan 2.15 
sampai 2.17. 
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 SD = Σin=1(Xi-X)
2

n-1
      (2.15) 

 RSD = SD
X

       (2.16) 
 CV = RSD x 100%      (2.17) 

Keterangan :  
 n : jumlah data 
 I : urutan data 
 Xi : nilai data 
 X : nilai rata-rata 

2.7.4 Batas Deteksi atau Limit of Detection (LOD) dan Batas 
Kuantifikasi atau Limit of Quantification (LOQ) 
Batas deteksi adalah jumlah terkecil analit dalam sampel 

yang dapat dideteksi yang masih memberikan respon signifikan 
dibandingkan dengan blanko. Batas kuantifikasi merupakan 
parameter pada analisis renik dan diartikan sebagai kuantitas 
terkecil analit dalam sampel yang masih dapat memenuhi kriteria 
cermat dan seksama (Rahayu, 2007). 

Batas deteksi atau limit deteksi (LOD) merupakan jumlah 
terkecil analit dalam sampel yang dapat dideteksi melalui metode 
yang diterapkan yang masih memberikan respon signifikan 
dibandingkan dengan blanko. Sedangkan batas kuantifikasi atau 
limit kuantifikasi (LOQ) adalah konsentrasi analit terkecil yang 
dapat terkuantifikasi yang masih diterima secara presisi dan 
akurasi pada metode analisis (Nurhadi, 2012). 

Batas deteksi (limit of detection/LOD) dapat dihitung secara 
statistik dengan persamaan 2.18. 

LOD = (3 x Sb)
b

 atau LOD = 3Sa/b (2.18) 

Keterangan: 
Sa : standar deviasi 
Sb : simpangan baku 
b : slope  
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Batas deteksi (limit of quantition/LOQ) dapat dihitung secara 
statistik dengan persamaan 2.19. 

LOQ = (10 x Sb)
b

 atau LOQ = 10 Sa/b     (2.19) 

Keterangan: 
Sa : standar deviasi 
Sb : simpangan baku 
b : slope   

               (Riyanto, 2014) 

2.7.5 Rugdeness 
 Rugdeness adalah variasi uji-t terhadap sampel dan 
metode yang sama yang disebabkan oleh perbedaan operasional 
dan lingkungan. Rugdeness tidak boleh keluar dari persyaratan 
presisi metode analisa yaitu nilai RSD < 20 ppt atau CV < 2% 
(Mulya, 1998). Uji-t digunakan untuk mengetahui apakah 
variabel independen secara parsial berpengaruh nyata atau tidak 
terhadap variabel dependen. Derajat signifikasi yang digunakan 
adalah 0,05. Apabila nilai signifikan lebih kecil dari derajat 
kepercayaan maka kita menerima hipotesis alternatif yang 
menyatakan bahwa suatu variabel independen secara nyata 
mempengaruhi variabel dependen (Steel dkk., 1980). 

2.8 Analisis Regresi Kurva Kalibrasi dan Penentuan Kadar 
Sampel 

 Dalam penentuan kadar cuplikan, ada beberapa tata cara 
umum yaitu mengambil sederetan standar yang diketahui kadar 
analitnya, kemudian diukur dalam alat analisa dibawah kondisi 
yang sama dengan yang selanjutnya dipakai untuk sampel. 
Setelah kurva kalibrasi ditetapkan, kadar analat dalam cuplikan 
dapat diperoleh dengan interpolasi (Miller, 1991). 

Untuk menaksir seberapa baik kumpulan titik percobaan 
sesuai dengan garis lurus maka perlu dihitung koefisien korelasi 
(r). Nilai r dapat dihitung dengan rumus pada persamaan 2.20. 

r = x - x (y - y)

(x - x)2 (y - y)2
  (2.20) 
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 Dari persamaan diatas menunjukkan bahwa r dapat 
mempunyai nilai dalam kisaran -1 < r < 1. Nilai r = -1 
menyatakan bahwa nilai korelasi negatif sempurna dimana 
sebaran data analisa terletak pada garis lurus yang lerengnya 
negatif. Sedangkan untuk nilai r = 1 menyatakan bahwa diperoleh 
korelasi positif sempurna dimana sebaran analisa data terletak 
pada garis lurus yang lerengnya positif. Bila tidak ada korelasi 
antara x dan y maka nilai r = 0, karena kalibrasi yang baik dan 
dianggap layak dalam analisa adalah nilai r > 0,90 dan nilai r ≥ 
0,90 dianggap tidak layak (Miller, 1991). 
 Perlu diketahui bahwa koefisien korelasi sangat berarti, 
sehingga mengingat banyaknya pasangan titik dalam perhitungan, 
maka perlu dilakukan uji-t. Uji-t digunakan untuk mengetahui ada 
atau tidaknya dalam suatu hubungan korelasi sehingga dapat 
dihitung sesuai rumus pada persamaan 2.21. 

t = r
(n - 2)

(1 - r2)
   (2.21) 

Keterangan:  
H0 = tidak ada korelasi antara absorbansi dengan konsentrasi 
Hi = Ada korelasi antara absorbansi dengan konsentrasi 

 Nilai t hasil perhitungan dibandingkan dengan nilai t tabel 
pada selang kepercayaan yang diinginkan. Nilai t tabel didasarkan 
pada uji-t dua arah dengan derajat kebebasan (n-2). Hipotesa nol 
(H0) dalam hal ini menunjukkan bahwa tidak ada korelasi antara x 
dan y. Jika hasil t perhitungan lebih besar dari t tabel maka H0 
ditolak sehingga dapat disimpulkan bahwa ada korelasi terhadap 
absorbansi dengan konsentrasi (Miller, 1991). 

2.9 Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) 
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) adalah suatu 

metode analisis yang dapat digunakan untuk menentukan unsur-
unsur di dalam suatu bahan dengan kepekaan, ketelitian serta 
selektivitas yang tinggi. Metode Spektroskopi Serapan Atom 
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(SSA) mendasarkan pada prinsip absorpsi cahaya oleh atom. 
Atom-atom akan menyerap cahaya pada panjang gelombang 
tertentu, tergantung pada sifat unsurnya. Cahaya pada panjang 
gelombang ini mempunyai cukup energi untuk mengubah tingkat 
elektronik suatu atom yang mana transisi elektronik suatu atom 
bersifat spesifik. Dengan menyerap suatu energi, maka atom akan 
memperoleh energi sehingga suatu atom pada keadaan dasar 
dapat ditingkatkan energinya ke tingkat eksitasi (Gandjar dan 
Rohman, 2007).  

Apabila cahaya dengan panjang gelombang tertentu 
dilewatkan pada suatu sel yang mengandung atom-atom bebas 
yang bersangkutan maka sebagian cahaya tersebut akan diserap 
dan intensitas penyerapan akan berbanding lurus dengan 
banyaknya atom bebas logam yang berada pada sel. Hubungan 
antara absorbansi dengan konsentrasi diturunkan dari: hukum 
Lambert yaitu suatu sumber sinar monkromatik melewati medium 
transparan, maka intensitas sinar yang diteruskan berkurang 
dengan bertambahnya ketebalan medium yang mengabsorbsi dan 
hukum Beer dimana intensitas sinar yang diteruskan berkurang 
secara eksponensial dengan bertambahnya konsentrasi spesi yang 
menyerap sinar tersebut. Dari kedua hukum tersebut diperoleh 
suatu persamaan 2.22 sampai persamaan 2.27. 

T = I0
It

    (2.22) 
Absorbansi dapat dinyatakan dengan rumus pada persamaan 2.23 
sampai 2.27. 

A = - logT = - log I0
It

   (2.23) 
It = I0 . a . b . c   (2.24) 

- Log I0/It = a.b.c   (2.25) 
A = a.b.c   (2.26) 
A = ε . b . c   (2.27) 

 
Keterangan:  

ε = absortivitas molar (L/mol cm) 
a = absorbsivity  (satuan c dalam g/L atau ppm) 
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b = panjang medium (cm) 
c = konsentrasi senyawa dalam larutan (mol/L) 
A = absorbansi  
I0 = intensitas sinar mula-mula 
It = intensitas sinar yang diteruskan 
T = transmitan 
 

Persamaan di atas dapat disimpulkan bahwa absorbansi cahaya 
berbanding lurus dengan konsentrasi atom (Day dan Underwood, 
1989).  
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BAB III 
METODOLOGI 

3.1  Alat dan Bahan 
3.1.1 Alat 

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas 
beaker 50 mL dan 100 mL, botol timbang, labu ukur 10 mL; 25 
mL dan 100 mL, pipet tetes, pipet volume, pipet ukur 1 mL; 2 
mL; 5 mL dan 10 mL, propipet, corong, kaca arloji, spatula, pH 
meter digital, hotplate, botol semprot, bola hisap, termometer, 
magnetic stirrer, kuvet, neraca analitik Ohaus EX224 dengan 
ketelitian 0,1 mg dan spektrofotometer UV-Vis GENESYS tipe 
10S. 
3.1.2 Bahan 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain Fe(III) 
klorida heksahidrat (FeCl3.6H2O) p.a (Merck; kemurnian > 99 
%), 1,10-Fenantrolin (C12H8N2) p.a (Merck), natrium borohidrida 
(NaBH4) p.a (Merck), hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 
(Merck), natrium asetat (CH3COONa) p.a (Merck), asam asetat 
(CH3COOH) (SAP; kemurnian 99%), aseton p.a (Merck; 
kemurnian 99,5%) dan aqua demineralisasi (DM). 

3.2   Prosedur Kerja 
3.2.1 Pembuatan Larutan Standar Fe (III) 100 ppm 

Larutan standar Fe3+ di buat dengan cara melarutkan 
FeCl3.6H2O yang ditimbang sebanyak 0,0484 gram dalam botol 
timbang dengan neraca analit. Kristal tersebut dilarutkan dengan 
aqua DM secukupnya. Larutan yang terbentuk kemudian di 
masukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan  di encerkan hingga 
tanda batas dan dikocok hingga homogen. 

3.2.2 Pembuatan Larutan NH2OH.HCl 100 ppm 
Larutan NH2OH.HCl dibuat dengan melarutkan 

NH2OH.HCl sebanyak 0,0100 gram dalam gelas kimia yang 
berisi sedikit aqua DM. Larutan yang terbentuk kemudian di 
masukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan sampai 
tanda batas dan dikocok hingga homogen. 
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3.2.3 Pembuatan Larutan NaBH4 1500 ppm 
Larutan NaBH4 dibuat dengan melarutkan padatan 

NaBH4 sebanyak 0,1500 gram dalam gelas kimia yang berisi 
sedikit aqua DM. Larutan yang terbentuk kemudian di masukkan 
ke dalam labu ukur 100 mL dan kemudian diencerkan hingga 
tanda batas dan dikocok hingga homogen. 

3.2.4 Pembuatan Larutan 1,10-Fenantrolin 1000 ppm 
Kristal 1,10-Fenantrolin (C12H8N2) ditimbang sebanyak 

0,1000 gram lalu dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL dan 
ditambahkan 50 mL aqua DM. Campuran tersebut dipanaskan 
diatas hotplate dengan suhu 60°C sambil diaduk dengan magnetic 
stirrer hingga padatan tersebut larut seluruhnya. Larutan 1,10-
Fenantrolin didiamkan beberapa saat hingga dingin dan 
dipindahkan ke dalam labu ukur 100 mL, kemudian larutan 
tersebut diencerkan dengan aqua DM hingga tanda batas dan 
dikocok hingga homogen. 

3.2.5 Pembuatan Larutan Buffer Asetat 
Larutan buffer asetat pH 4,5 dibuat dengan cara 

melarutkan padatan natirium asetat (CH3COONa) sebanyak 
0,7853 gram dalam gelas kimia dengan ditambahkan sedikit aqua 
DM hingga larut. Larutan buffer asetat pH 4,5 dimasukkan ke 
dalam labu ukur 25 ml kemudian ditambahkan 1 ml asam asetat 
(CH3COOH) dan diencerkan dengan aqua DM hingga tanda 
batas. Selanjutnya larutan buffer asetat divariasi pH-nya yaitu 3,0; 
3,5; 4,0; 4,5; 5,0; 5,5 dan 6,0. Nilai pH larutan diukur dengan pH 
meter digital. 

3.2.6 Pembuatan Larutan Blanko Pada Panjang 
Gelombang Maksimum 
Larutan NH2OH.HCl 100 ppm atau NaBH4 1500 ppm 

diambil sebanyak 1,1 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 10 
mL. Kemudian ditambahkan 1,5 mL larutan buffer asetat pH 4,5, 
ditambahkan 1,5 mL larutan 1,10-Fenantrolin 1000 ppm, dan 
ditambahkan 5 mL aseton. Lalu diencerkan dengan aqua DM 
hingga tanda batas dan dikocok hingga homogen. 
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3.2.7 Pengukuran Panjang Gelombang Maksimum 
Larutan standar Fe (III) 100 ppm dimasukkan ke dalam 

labu ukur 10 mL sebanyak 0,5 mL, kemudian ditambahkan 0,6 
mL larutan NH2OH.HCl 100 ppm atau 1,1 mL larutan NaBH4 
1500 ppm. Selanjutnya ditambahkan 1,5 mL larutan buffer asetat 
pH 4,5 dan 1,5 mL larutan 1,10-Fenantrolin 1000 ppm. Aseton 
ditambahkan ke dalam campuran sebanyak 5 mL dan diencerkan 
dengan aqua DM hingga tanda batas. Larutan tersebut dikocok 
dan didiamkan selama 15 menit, kemudian diukur absorbansinya 
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 
400 – 600 nm sebanyak dua kali pengulangan (duplo) dengan 
larutan blanko sebagai pembanding. Data yang diperoleh 
kemudian dibuat kurva untuk penentuan besarnya panjang 
gelombang maksimum yaitu antara absorbansi (A) terhadap 
panjang gelombang (λ) yang diperoleh (Muzdalifah, 2017). 

3.2.8 Pembuatan Kurva Kalibrasi Fe(II)-Fenantrolin 
 Larutan standar Fe (III) 100 ppm sebanyak 0,1 ; 0,2 ; 0,3 ; 
0,4 dan 0,5 mL dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL. Masing-
masing labu ukur ditambahkan larutan NH2OH.HCl 100 ppm atau 
NaBH4 1500 ppm sesuai konsentrasi optimum masing-masing 
pereduksi. Kemudian ditambahkan 1,5 mL larutan buffer asetat 
dengan pH optimum, 1,5 mL larutan 1,10-Fenantrolin 1000 ppm 
dan 5 mL aseton. Ditambahkan aqua DM hingga tanda batas. 
Campuran dikocok dan didiamkan sesuai waktu optimum, 
kemudian diukur absorbansinya pada panjang gelombang 
maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis sebanyak dua kali 
pengulangan (duplo) dan dibuat kurva kalibrasi hubungan antara 
absorbansi dengan konsentrasi larutan Fe (III) (Muzdalifah, 
2017).  

3.2.9 Penentuan  pH Optimum Larutan Buffer Asetat 
Larutan standar Fe (III) 100 ppm sebanyak 0,5 ml 

dimasukkan ke dalam labu ukur 10 ml, lalu ditambahkan 0,6 ml 
larutan NH2OH.HCl 100 ppm atau 1,1 mL larutan NaBH4 1500 
ppm dan 1,5 ml larutan buffer asetat dengan variasi pH 3,0 ; 3,5 ; 



 

 
 

28 

4,0 ; 4,5 ; 5,0 ; 5,5 dan 6,0. Campuran ditambahkan larutan 1,10-
Fenantrolin 1000 ppm sebanyak 1,5 mL dan aseton sebanyak 5 
mL, lalu diencerkan dengan aqua DM hingga tanda batas 
kemudian di kocok dan di diamkan selama 15 menit. Absorbansi 
diukur menggunakan spektrofotometer UV-Vis sebanyak dua kali 
(duplo). Data absorbansi yang diperoleh digunakan untuk 
pembuatan kurva antara absorbansi dengan pH buffer asetat, 
sehingga dari kurva tersebut diperoleh pH optimum dari buffer 
asetat (Pangastuti, 2017). 

3.2.10  Penentuan Waktu Optimum Pereduksi 
Larutan standar Fe (III) 100 ppm sebanyak 0,5 ml 

dimasukkan ke dalam labu ukur 10 ml, lalu ditambahkan 0,6 mL 
larutan NH2OH.HCl 100 ppm atau 1,1 mL larutan NaBH4 1500 
ppm sebagai pereduksi kemudian ditambahkan 1,5 mL larutan 
buffer asetat dengan pH optimum, 1,5 mL larutan 1,10-
Fenantrolin 1000 ppm dan 5 mL aseton lalu diencerkan dengan 
aqua DM hingga tanda batas.  Campuran pada labu dikocok dan 
di variasi waktu pendiaman yaitu 0, 5, 10, 15, 20 dan 25 menit 
lalu diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-
Vis sebanyak dua kali (duplo). Data absorbansi yang diperoleh 
digunakan untuk pembuatan kurva antara absorbansi dengan 
kosentrasi NH2OH.HCl atau NaBH4 sehingga dari kurva tersebut 
diperoleh waktu optimum dari NH2OH.HCl atau NaBH4 

(Pangastuti, 2017). 

3.2.11  Penentuan Konsentrasi Optimum Pereduksi 
NH2OH.HCl 
Larutan standar Fe(III) 100 ppm sebanyak 0,5 mL 

dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, lalu ditambahkan larutan 
NH2OH.HCl dengan variasi 5, 6, 7, 8, 9, 10 dan 11 ppm sebagai 
pereduksi, kemudian ditambahkan 1,5 mL larutan buffer asetat 
dengan pH optimum, ditambahkan 1,5 mL larutan 1,10-
Fenantrolin 1000 ppm, ditambahkan 5 mL aseton dan diencerkan 
dengan aqua DM hingga tanda batas. Campuran tersebut dikocok 
dan didiamkan sesuai waktu pendiaman yang optimum dan 
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diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum 
menggunakan spektrofotometer UV-Vis sebanyak dua kali 
(duplo). Data absorbansi yang telah diperoleh digunakan untuk 
pembuatan kurva antara absorbansi dengan konsentrasi pereduksi 
NH2OH.HCl, sehingga dari kurva tersebut diperoleh konsentrasi 
optimum untuk reduktor NH2OH.HCl (Putri, 2018). 

3.2.12 Penentuan Konsentrasi Optimum Pereduksi NaBH4 
 Larutan standar Fe(III) 100 ppm sebanyak 0,5 mL 
dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, lalu ditambahkan larutan 
NaBH4 dengan variasi 120, 135, 150, 165, 180, 195 dan 210 ppm 
sebagai pereduksi, kemudian ditambahkan 1,5 mL larutan buffer 
asetat dengan pH optimum, ditambahkan 1,5 mL larutan 1,10-
Fenantrolin 1000 ppm, ditambahkan 5 mL aseton dan diencerkan 
dengan aqua DM hingga tanda batas. Campuran tersebut dikocok 
dan didiamkan sesuai waktu pendiaman yang optimum dan 
diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum 
menggunakan spektrofotometer UV-Vis sebanyak dua kali 
(duplo). Data absorbansi yang telah diperoleh digunakan untuk 
pembuatan kurva kalibrasi antara absorbansi dengan konsentrasi 
pereduksi NaBH4, sehingga dari kurva tersebut diperoleh 
konsentrasi optimum untuk reduktor NaBH4. 

3.2.13 Pembuatan Kurva Standar 
 Kurva standar merupakan larutan standar yang dibuat 

sebesar 5 ppm dimana pembuatan larutan Fe(III) 100 ppm dahulu 
kemudian diencerkan menjadi 5 ppm. Larutan standar Fe(III) 100 
ppm dibuat dengan cara melarutkan FeCl3.6H2O yang ditimbang 
sebanyak 0,0484 gram dalam botol timbang, kemudian 
diencerkan dengan sedikit aqua DM dan dimasukkan dalam labu 
ukur 100 mL lalu ditambahkan aqua DM hingga tanda batas labu 
ukur. Larutan dikocok hingga homogen. Pembuatan larutan 
Fe(III) 5 ppm dibuat dengan cara larutan Fe(III) 100 ppm diambil 
sebanyak 2,5 mL kemudian diencerkan dengan aqua DM pada 
labu ukur 50 mL. Larutan Fe(III) 5 ppm dikocok hingga homogen 
kemudian diuji kadar Fe dengan instrument AAS (Putri, 2018). 
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BAB IV 
HASIL DAN PEMBAHASAN 

 
Metode analisis besi (Fe) yang sering digunakan adalah 

dengan spektrofotometri sinar tampak karena kemampuannya 
yang dapat mengukur konsentrasi Fe yang rendah. Analisis 
kuantitatif Fe pada penelitian ini menggunakan metode 1,10-
Fenantrolin dengan langkah awal mereduksi Fe(III) menjadi 
Fe(II) dimana 1,10-Fenantrolin membentuk kompleks berwarna 
dengan Fe(II) secara selektif  (Kartasasmita dkk., 2009). 

4.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Kompleks 
Fe(II)-Fenantrolin 

 Penentuan panjang gelombang maksimum (λmax) dari 
kompleks Fe(II)-Fenantrolin merupakan langkah awal dalam 
penelitian dimana dilakukan pengukuran larutan standar Fe yang 
dikomplekskan dengan agen pengompleks 1,10-Fenantrolin. 
Panjang gelombang maksimum ditentukan dengan panjang 
gelombang yang mempunyai absorbansi tertinggi, karena 
memiliki kepekaan yang maksimal sehingga dapat meminimalisir 
kesalahan ketika dilakukan pengujian secara berulang dan 
memenuhi hukum kurva absorbansi Lambert-Beer (Muzdalifah, 
2017). Larutan 1,10-Fenantrolin dapat membentuk kompleks 
yang stabil dengan Fe(II) dimana kompleks ini disebut kompleks 
feroin yang berwarna merah kecoklatan dan mempunyai serapan 
pada λmax sebesar 510 nm (Othmer, 1993).  

Panjang gelombang maksimum akan menghasilkan 
absorbansi tertinggi dimana absorbansi harus berada pada rentang 
0,2 – 0,8 (Hendayana, 1994). Penentuan panjang gelombang 
dilakukan pada rentang 400-600 nm dengan interval 1 nm. 
Penelitian yang telah dilakukan Harisman (2014) terdeteksi 
bahwa ion Fe(II) menghasilkan λmax kisaran 500-520 nm. Panjang 
gelombang maksimum sangat penting dalam pengukuran 
menggunakan spektrofotometri UV-Vis karena memiliki 
kepekaan tertinggi dimana nilai absorbansi pada titik tersebut 
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paling besar. λmax merupakan panjang gelombang dimana 
terjadinya eksitasi elektronik yang memberikan absorban yang 
maksimum (Rivai, 1995). Persamaan 4.1 merupakan reaksi yang 
terjadi pada pembentukan kompleks Fe(II)-Fenantrolin. 

Fe2+
(aq) + 3C12H8N2(aq) → [(C12H8N2)3Fe]2+

(aq)       (4.1) 
(Day dan Underwood, 1992) 

Penentuan λmax dilakukan dengan mereaksikan larutan 
standar Fe(III) 100 ppm dengan konsentrasi 5 ppm yang 
dimasukkan dalam labu ukur 10 mL. Larutan standar Fe(III) yang 
digunakan adalah padatan FeCl3.6H2O. Larutan Fe(III) direduksi 
terlebih dahulu dengan pereduksi fungsinya yaitu untuk 
menstabilkan Fe(III) menjadi Fe(II) (Putri, 2018). 

Fe(III) kemudian direduksi dengan pereduksi 
NH2OH.HCl 100 ppm atau NaBH4 1500 ppm. Selanjutnya 
ditambahkan larutan buffer asetat dan larutan 1,10-Fenantrolin 
1000 ppm. Penambahan buffer asetat berfungsi untuk 
mempertahankan pH larutan sedangkan penambahan larutan 1,10-
Fenantrolin berfungsi sebagai ligan untuk pembentuk warna 
merah orange (jingga) serta membentuk senyawa kompleks. 
Kemudian ditambahkan aseton yang berfungsi sebagai pelarut 
dan menjaga kestabilan kompleks. Selanjutnya diencerkan dengan 
aqua DM hingga tanda batas labu ukur 10 mL dan didiamkan 
selama 15 menit. Gambar 4.1 berikut merupakan hasil warna 
larutan untuk pengukuran λmax dengan spektrofotometer UV-Vis. 

 
 
 
 
 
 
 
 

Gambar 4.1 Warna larutan kompleks Fe(II)-Fenantrolin dengan 
pereduksi NH2OH.HCl (A) dan NaBH4 (B) 

A B 
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Dalam penentuan λmax diperlukan larutan blanko yang 
berfungsi sebagai larutan pembanding untuk membuat titik nol 
konsentrasi pada pengukuran absorbansi kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+. Blanko yang digunakan adalah semua pereaksi 
yang digunakan dalam penentuan λmax kecuali zat yang akan 
ditentukan (Fe).  
 Pada pengukuran λmax dengan spektrofotometer UV-Vis 
GENESYS tipe 10S dilakukan sebanyak dua kali pengulangan 
(duplo) supaya data yang dihasilkan lebih akurat. Gambar 4.2 
berikut merupakan kurva hasil penentuan λmax kompleks Fe(II)-
Fenantrolin dengan pereduksi NH2OH.HCl.  

 
Gambar 4.2 Kurva penentuan λmax kompleks Fe(II)-Fenantrolin 

dengan Pereduksi NH2OH.HCl pada rentang 400-540 nm dengan 
interval 1 nm 

 Berdasarkan Gambar 4.2 dihasilkan λmax pada 510 nm 
dengan nilai absorbansi sebesar 0,762 untuk analisa Fe dengan 
perlakuan menggunakan pereduksi NH2OH.HCl. Dengan 
demikian dapat disimpulkan bahwa untuk pengujian selanjutnya 
dilakukan pada λmax sebesar 510 nm. Persamaan 4.2 merupakan 
reaksi yang terjadi antara larutan Fe(III) dengan larutan pereduksi 
NH2OH.HCl. 
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4Fe3+
(aq) + 2NH2OH.HCl(aq) + 2e- → 4Fe2+

(aq)+ N2O(aq) + 4H+
(aq) + 

2H2O(l) + 2Cl-
(aq)           (4.2) 

Pada Gambar 4.3 dihasilkan 𝜆max pada 510 nm dengan 
nilai absorbansi sebesar 0,389 untuk analisa Fe dengan perlakuan 
menggunakan pereduksi NaBH4. Reaksi yang terjadi antara 
larutan Fe(III) dengan larutan pereduksi NaBH4 dapat dilihat pada 
persamaan 4.3. 
10Fe3+

(aq) + BH4
-
(aq) + 3H2O(l) → 10Fe2+

(aq)+ 10H+
(aq) + BO3

-
(l) (4.3) 

 
Gambar 4.3 Kurva penentuan λmax kompleks Fe(II)-Fenantrolin 

dengan Pereduksi NaBH4 pada rentang 400-540 nm dengan 
interval 1 nm 

 Dalam penentuan λmax dengan perbandingan kedua 
pereduksi tersebut terdapat kesamaan yaitu keduanya sama-sama 
menghasilkan λmax pada 510 nm. Panjang gelombang 510 nm 
merupakan panjang gelombang warna komplementer dari larutan 
yang diukur. Dari hasil yang didapatkan maka dapat disimpulkan 
bahwa pada pengukuran selanjutnya dilakukan pada λ = 510 nm 
baik pereduksi NH2OH.HCl maupun pereduksi NaBH4 dan jenis 
pereduksi tidak mempengaruhi λmax. 
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4.2 Pembuatan Kurva Kalibrasi 
Kurva kalibrasi merupakan suatu metode dimana suatu 

garis didapatkan dari gabungan beberapa titik antara absorbansi 
dinyatakan dalam sumbu y dan konsentrasi dinyatakan dalam 
sumbu x yang diserap oleh senyawa kompleks setelah dianalisis 
regresi linier yang berguna sebagai pembuktian untuk mengetahui 
keabsahan dan kesesuaian data yang diperoleh. Kurva kalibrasi 
diperoleh dengan cara pengukuran larutan yang divariasi 
konsentrasinya. Dalam penentuan konsentrasi ini larutan yang 
diukur adalah larutan standar Fe yang akan divariasi konsentrasi 
dan diukur dengan metode spektrofotometri UV-Vis. Larutan 
standar Fe(II) adalah Fe(III) yang direduksi menjadi Fe(II) dan 
dikomplekskan.  

Absorbansi tiap larutan dengan berbagai macam variasi 
konsentrasi diukur kemudian dibuat kurva yang saling 
berhubungan antara absorbansi dengan konsentrasi (Setyowati, 
2009). Kurva kalibrasi dapat digunakan apabila telah dilakukan 
uji korelasi antara konsentrasi Fe dengan absorbansi. Adanya 
korelasi yang dapat dilihat pada koefisien korelasi (r) dimana nilai 
yang sempurna yaitu mendekati 1 yang menunjukkan bahwa 
kurva kalibrasi tersebut semakin sempurna.  

Pengukuran dilakukan dengan spektrofotometer UV-Vis 
mengingat bahwa prinsip kerjanya sesuai dengan persamaan 
hukum Lambert-Beer. Absorbansi yang didapat kemudian di plot 
menjadi grafik kurva kalibrasi dimana dapat diekivalenkan 
menurut persamaan Lambert-Beer yaitu nilai Y merupakan 
absorbansi dan nilai X merupakan variasi konsentrasi. 

Kurva kalibrasi dari kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ 

ditentukan dengan mengukur absorbansi larutan standar Fe 
dengan variasi 1 ppm hingga 5 ppm dengan rentang 1 ppm pada 
𝜆max masing-masing pereduksi yaitu 510 nm. Perubahan warna 
yang terjadi pada pereduksi NH2OH.HCl dengan variasi 
konsentrasi larutan standar Fe dapat dilihat pada Gambar 4.4 dan 
data absorbansi yang dihasilkan dapat dilihat pada Tabel 4.1 
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 Gambar 4.4 Perubahan Warna dalam Pembuatan Kurva Kalibrasi 
pada Pereduksi NH2OH.HCl dengan Variasi Konsentrasi Fe(III) 

yaitu A) 1 ; B) 2 ; C) 3 ; D) 4 dan E) 5 ppm. 

Pada Gambar 4.4 diatas terlihat bahwa semakin tinggi 
konsentrasi larutan standar Fe(III) yang digunakan maka warna 
larutan yang dihasilkan semakin pekat atau jelas. Begitu pula 
sebaliknya, semakin rendah konsentrasi Fe(III) maka semakin 
pudar warna larutan. Tabel 4.1 menunjukkan bahwa nilai 
absorbansi yang dihasilkan semakin tinggi seiring dengan 
semakin pekatnya larutan yang tertera pada Gambar 4.4.  

Dari data absorbansi pada variasi konsentrasi yang 
didapat kemudian dibuat grafik kurva kalibrasi yang mana sumbu 
x merupakan konsentrasi dan sumbu y merupakan absorbansi. 
Gambar 4.5 merupakan grafik kurva kalibrasi dengan pereduksi 
NH2OH.HCl. 

Tabel 4.1 Data Absorbansi Pembuatan Kurva Kalibrasi dalam 
Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ dengan pereduksi NH2OH.HCl 

Konsentrasi Fe 
(ppm) 

Absorbansi 
(a.u.) 

1 0,237 
2 0,368 
3 0,500 
4 0,625 
5 0,752 

A B C D E 
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Gambar 4.5 Kurva Kalibrasi Fe(II)-Fenantrolin dengan Pereduksi 

NH2OH.HCl 

Kurva kalibrasi yang terbentuk pada Gambar 4.5 
memiliki persamaan regresi y = 0,1288x + 0,1096 dengan nilai r 
= 0,999944 dan R2 = 0,99989. Sehingga persamaan y = 0,1288x + 
0,1096 dapat dijadikan sebagai dasar pengukuran untuk 
menentukan konsentrasi akhir Fe. Hal tersebut menunjukkan 
bahwa hukum Lambert-Beer telah terpenuhi. Sedangkan nilai 
koefisien korelasi (r) menunjukkan hubungan linier antara 
konsentrasi dan absorbansi. Nilai r berada terletak pada garis 
lurus yang lerengnya positif berada pada -1 ≤ r ≤ 1 dan perkiraan 
nilai R2 berada pada 0,9 < r2 < 1 (Hidayati, 2010). 

Nilai r yang didapatkan pada pereduksi NH2OH.HCl 
didapatkan sebesar 0,999944 yang menunjukkan saling korelasi 
dan berhubungan antara konsentrasi dan absorbansi serta didapat 
nilai R2 sebesar 0,99989 yang artinya diperoleh garis linier. 
Kemudian diperoleh nilai thtiung sebesar 165,1319. Nilai ttabel 
sebesar 3,18 untuk tingkat kepercayaan 95% dan derajat 
kebebasan n-2 (Miller, 1991). Percobaan ini memiliki derajat 
kebebasan sebesar 3 (n-2 = 5-2) kemudian dibandingkan dengan 
nilai ttabel dengan selang kepercayaan 95%.  

Setelah didapatkan nilai koefisien korelasi maka perlu 
dilakukan uji-t untuk mengetahui H0 dan Hi. Dimana H0 yang 
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merupakan tidak adanya korelasi atau hubungan yang linear 
antara absorbansi (y) dan konsentrasi (x) sedangkan Hi 
merupakan adanya korelasi atau hubungan yang linear antara 
absorbansi (y) dan konsentrasi (x) (Walpole, 1992). Apabila 
setelah dihitung didapatkan hasil bahwa nilai thitung > ttabel maka 
dapat dikatakan bahwa data yang diperoleh menunjukkan adanya 
korelasi atau hubungan yang linear. 

Nilai thitung yang didapat lebih besar dibandingkan ttabel 
maka dapat disimpulkan bahwa Hi diterima sedangkan H0 ditolak 
dan terdapat korelasi antara absorbansi dengan konsentrasi. Data 
dan perhitungan disajikan pada lampiran C. Selanjutnya untuk 
pereduksi NaBH4 terlihat perubahan warna yang terjadi pada 
Gambar 4.6 disertai data absorbansi yang tampilkan pada Tabel 
4.2 

Gambar 4.6 Perubahan Warna dalam Pembuatan Kurva Kalibrasi 
pada Pereduksi NaBH4 dengan Variasi Konsentrasi Fe(II) yaitu 

A) 1 ; B) 2 ; C) 3 ; D) 4 dan E) 5 ppm 

Perubahan warna yang terjadi pada pereduksi NaBH4 
yang tertera dalam Gambar 4.6 dapat dilihat bahwa pada larutan 
standar Fe(III) dengan konsentrasi 5 ppm terlihat warna yang 
dihasilkan sangat jingga, sedangkan pada konsentrasi 1 ppm 
warna yang dihasilkan berwarna jingga pudar atau tidak sepekat 
pada konsentrasi 5 ppm. Hal ini membuktikan bahwa semakin 
tinggi konsentrasi yang diukur maka semakin pekat pula warna 
larutan yang dihasilkan. Tabel 4.2 menunjukkan bahwa nilai 
absorbansi yang dihasilkan semakin tinggi seiring dengan 
semakin pekatnya larutan yang tertera pada Gambar 4.6. Hasil 
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absorbansi dan variasi konsentrasi pada Tabel 4.2 diplot yang 
akan menjadi kurva kalibrasi seperti pada Gambar 4.7.  

Tabel 4.2 Data Absorbansi Pembuatan Kurva Kalibrasi dalam 
Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ dengan pereduksi NaBH4 

Konsentrasi Fe 
(ppm) 

Absorbansi 
(a.u.) 

1 0,112 
2 0,181 
3 0,257 
4 0,322 
5 0,393 

 
Gambar 4.7 Kurva Kalibrasi Fe(II)-Fenantrolin dengan Pereduksi 

NaBH4 
Gambar 4.7 menghasilkan persamaan garis y = 0,0703x + 

0,042 dan didapatkan nilai R2 = 0,99962 yang berarti garis yang 
didapat linier serta dihitung koefisien korelasi (r) didapatkan nilai 
r sebesar 0,99981 yang berarti saling korelasi dan berhubungan 
antara konsentrasi dan absorbansi. Hal ini menunjukkan bahwa 
hukum Lambert-Beer telah terpenuhi. Persamaan yang didapat 
dari penentuan kurva kalibrasi ini dapat digunakan sebagai dasar 
pengukuran untuk menentukan konsentrasi akhir Fe. Hasil dari 
nilai-nilai tersebut dapat dihitung untuk uji-t supaya H0 dan Hi 
diketahui. Dalam pereduksi ini didapatkan nilai thitung sebesar 
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88,8491. Sama halnya dengan pereduksi NH2OH.HCl, derajat 
kebebasan yang digunakan dalam pereduksi ini sebesar 3 yang 
mana pada ttabel memiliki nilai sebesar 3,18 dengan selang 
kepercayaan sebesar 95%. Terlihat jelas bahwa thitung lebih besar 
dibandingkan ttabel maka dapat disimpulkan bahwa H0 ditolak dan 
Hi diterima sebagaimana bahwa ada korelasi antara absorbansi 
dengan konsentrasi. Data dan perhitungan telah disajikan pada 
lampiran C. 

4.3 Penentuan pH Optimum Buffer Asetat 
 Pada penentuan pH optimum buffer asetat pada kondisi 
asam berfungsi untuk mengetahui kemampuan pereduksi dalam 
mereduksi Fe(III) menjadi Fe(II) pada pH tertentu dengan 
pengompleks 1,10-Fenantrolin dan mendapatkan pH yang paling 
baik untuk menjaga kestabilan kompleks Fe(II)-fenantrolin. Pada 
penelitian ini reaksi Fe(II) dikomplekskan dengan pengompleks 
1,10-Fenantrolin menjadi warna jingga (orange merah) pada 
larutan kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ yang stabil dalam kondisi pH 
rentang 2-9. Penelitian ini menggunakan larutan buffer asetat 
dalam keadaan asam karena jika dalam keadaan basa terdapat 
adanya pengaruh dari ion hidroksida (OH-) (Dian, 2004).  
 Menurut Pangastuti (2017), ligan OH- dapat mendesak dan 
menggantikan satu molekul ligan 1,10-Fenantrolin sehingga dapat 
membentuk senyawa kompleks [Fe(C12H8N2)2(OH)2] dimana 
larutan yang terbentuk berwarna kuning kecoklatan. Pada 
penelitian sebelumnya, Ratna (2005) telah melakukan penelitian 
mengenai optimasi pH buffer asetat dan diperoleh hasil pH 
optimum sebesar 4,5. Reaksi yang terjadi ketika ligan 1,10-
Fenantrolin direaksikan dengan Fe dalam suasana asam dapat 
dilihat dalam persamaan reaksi 4.4. 
Fe2+

(aq) + 3(C12H8N2)H+
(aq) → [Fe(C12H8N2)3]2+ (aq) + 3H+

(aq)    (4.4) 
Langkah awal dalam penentuan pH buffer asetat yaitu 

dengan memvariasikan pH buffer asetat mulai dari 3 ; 3,5 ; 4 ; 4,5 
; 5 ; 5,5 dan 6. Variasi ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh 
pH optimum terhadap hasil absorbansi dari larutan kompleks 
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[Fe(C12H8N2)3]2+ yang diukur pada λmax yaitu 510 nm dimana 
pereduksi yang digunakan yaitu NH2OH.HCl dan NaBH4 dan 
dilakukan sebanyak dua kali pengulangan (duplo). Untuk langkah 
pengukuran dengan metode spektrofotometri UV-Vis hampir 
sama dengan penentuan λmax, hanya saja untuk buffer asetat ada 
variasi tersendiri, selain buffer asetat perlakuan masih sama. 
Blanko tetap digunakan sebagai pembanding dan blanko yang 
digunakan tetap sama dengan blanko saat penentuan λmax. Gambar 
4.8 merupakan kurva penentuan pH optimum dengan pereduksi 
NH2OH.HCl. 

 
Gambar 4.8 Kurva Penentuan pH Optimum dengan Pereduksi 

NH2OH.HCl pada Kondisi Asam 

 Gambar 4.8 diatas merupakan hasil plot antara absorbansi 
dan variasi pH pada buffer asetat dimana terlihat bahwa pada pH 
4,5 diperoleh absorbansi sebesar 0,744. Pada pH 3; 3,5; 4; 5; 5,5 
dan 6 terlihat absorbansi yang rendah. Hal ini disebabkan karena 
sedikitnya jumlah kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ yang terbentuk 
karena ion H= telah berkurang, dengan kata lain tidak semua 
Fe(II) bereaksi dengan ligan 1,10-Fenantrolin untuk membentuk 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+. Rentang pH tersebut bukan 
merupakan pH optimum yang disebabkan karena sedikitnya 
jumlah kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ (Dian, 2004). Grafik pada 
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kurva diatas dapat didukung dengan pengamatan pada larutan 
yang dihasilkan pada Gambar 4.9 

 
Gambar 4.9 Perubahan Warna Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ 

dengan Pereduksi NH2OH.HCl pada Penentuan pH Optimum 
yaitu A) pH 3 ; B) pH 3,5 ; C) pH 4 ; D) pH 4,5 ; E) pH 5 ; F) pH 

5,5 dan G) pH 6. 

Pada Gambar 4.9 diatas dapat dilihat bahwa perubahan 
warna kompleks terjadi pada pH 4,5 yang sangat pekat dan 
dominan jingga diantara lainnya, hal ini menunjukkan bahwa 
pada pH 4,5 merupakan pH optimum yang menjadi kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ yang sempurna. Pengamatan warna ini hanya 
merupakan penentuan pH optimum secara kualitatif sehingga 
perlu dilihat dari nilai absorbansi tertinggi dimana dapat dilihat 
pada Gambar 4.8. 

Absorbansi yang didapat kemudian dihitung sehingga 
diperoleh nilai SD sebesar 7,1 x 10-4, nilai CV sebesar 0,0951% 
dan nilai RSD sebesar 0,951 ppt. Data dan perhitungan disajikan 
pada lampiran D. Perhitungan nilai RSD dan CV ini perlu 
dilakukan untuk mengetahui seberapa besar tingkat kepresisian 
dalam suatu metode. Penelitian yang telah dilakukan oleh Mulya 
(1998), metode yang baik memiliki tingkat kepresisian yang 
menghasilkan nilai CV < 2% dan nilai RSD < 20 ppt.  

Nilai SD yang dihasilkan cukup kecil (<5) dimana 
menurut Noviandani dkk (2014) semakin kecil nilai standar 
deviasi menunjukkan bahwa data cenderung memiliki nilai yang 
identik dan homogen sehingga data yang dihasilkan tergolong 
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baik. Pada penelitian ini, nilai SD, CV dan RSD yang didapat 
dalam kategori metode yang baik maka pH 4,5 merupakan pH 
optimum pada pereduksi NH2OH.HCl. Pereduksi selanjutnya 
dapat dilihat pada Gambar 4.10 yang merupakan hasil kurva 
penentuan pH optimum pada pereduksi NaBH4. 

 
Gambar 4.10 Kurva Penentuan pH Optimum dengan Pereduksi 

NaBH4 pada Kondisi Asam 

 Pada Gambar 4.10 nilai pH optimum terlihat pada puncak 
tertinggi yaitu pada buffer asetat pH 4,5 dengan nilai absorbansi 
sebesar 0,461. Buffer asetat pH 4,5 merupakan pH optimum dari 
pereduksi NaBH4. Terlihat bahwa pada pH 3 sampai 4,5 
mengalami kenaikan yang menandakan bahwa kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ telah terbentuk dengan baik, namun absorbansi 
yang dihasilkan tidak tinggi yang disebabkan karena kurangnya 
ion H+ pada larutan buffer. Akan tetapi setelah pH 4,5 terjadi 
penurunan absorbansi yang menandakan bahwa terdapat ion OH- 
yang mendesak dalam pembentukan kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+.  

Hasil absorbansi yang didapatkan kemudian diperoleh 
nilai SD sebesar 1,41 x 10-3, CV sebesar 0,3068% dan RSD 
sebesar 3,068 ppt. Hal ini merupakan metode yang baik karena 
menurut Mulya (1998), tingkat kepresisiannya menghasilkan nilai 
CV < 2% dan nilai RSD < 20 ppt. Nilai SD yang didapat juga 
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tergolong baik menurut Noviandani dkk (2014). Data dan 
perhitungan mengenai kepresisian disajikan pada lampiran D. 
Grafik antara absorbansi dan pH pada Gambar 4.6 merupakan 
metode kuantitatif yang didukung dengan metode kualitatif 
berupa perubahan warna yang terjadi pada larutan dapat dilihat 
pada Gambar 4.11 

 

 
Gambar 4.11 Perubahan Warna Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ 

dengan Pereduksi NaBH4 pada Penentuan pH Optimum yaitu A) 
pH 3 ; B) pH 3,5 ; C) pH 4 ; D) pH 4,5 ; E) pH 5 ; F) pH 5,5 dan 

G) pH 6. 

 Pada Gambar 4.11 diatas terlihat bahwa perubahan warna 
kompleks paling pekat dan dominan jingga terjadi pada buffer 
asetat pH 4,5. Hal ini menunjukkan bahwa buffer asetat pH 4,5 
ini merupakan pH optimum dalam mereduksi Fe(III) menjadi 
Fe(II). Sama halnya dengan variasi pH buffer asetat pada 
pereduksi NH2OH.HCl, selain buffer asetat pH 4,5 terlihat bahwa 
larutan tidak terlalu pekat. Akan tetapi setelah pH optimum 
terjadi penurunan pada absorbansi yang didapat karena ion H+ 
berkurang sehingga kompleks yang terbentuk hanya sedikit atau 
tidak sempurna yang mengakibatkan warna larutan lebih pudar 
atau tidak sepekat pada pH optimum. 

Berdasarkan hasil absorbansi yang didapat dan nilai 
kepresisian yang telah dihitung maka dapat dinyatakan bahwa 
buffer asetat pH 4,5 merupakan pH optimum dari kedua 
pereduksi baik pereduksi NH2OH.HCl maupun NaBH4 dan baik 
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untuk digunakan dalam pengukuran serta penentuan variasi 
selanjutnya. 

4.4 Penentuan Waktu Optimum Fe(II)-Fenantrolin 
 Penentuan waktu optimum pengompleks dilakukan untuk 
mengetahui waktu yang dibutuhkan dalam pembentukan 
kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ serta mencari ketepatan waktu pada 
pengukuran absorbansi larutan kompleks karena ketepatan waktu 
sangat berpengaruh dengan nilai absorbansi yang terukur serta 
berpengaruh pada nilai konsentrasi akhir yang diperoleh. Dalam 
penentuan waktu optimum ini menjadi salah satu faktor yang 
mempengaruhi dalam reaksi pembentukan kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ yang stabil dan sempurna.  

Langkah yang dilakukan masih sama dengan pengukuran 
sebelumnya yaitu larutan Fe(III) dicampurkan dengan pereduksi, 
larutan buffer asetat, larutan 1,10-Fenantrolin dan aseton serta 
diencerkan dengan aqua DM hingga tanda batas. Kemudian perlu 
dilakukan variasi terhadap waktu pendiaman untuk lebih 
memastikan dalam kesempurnaan reaksi Fe(II)-Fenantrolin. 
Penelitian ini dilakukan variasi waktu pendiaman yaitu 0 menit 
hingga 25 menit dengan rentang waktu 5 menit. Pengukuran 
dengan metode spektrofotometri UV-Vis dilakukan dengan λmax 
sebesar 510 nm dan dilakukan sebanyak dua kali pengulangan 
(duplo) pada masing-masing pereduksi. 
 Data yang diperoleh kemudian diplot antara waktu 
pendiaman (menit) dengan absorbansi yang dihasilkan untuk 
pembuatan kurva penentuan waktu optimum pada Gambar 4.12 
dan Gambar 4.14. Blanko tetap digunakan dalam penentuan ini 
dimana fungsinya sebagai pembanding. Larutan blanko yang 
digunakan sama seperti blanko dalam penentuan λmax. Gambar 
4.12 berikut merupakan grafik antara waktu dengan absorbansi 
yang dihasilkan pada pereduksi NH2OH.HCl. 
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Gambar 4.12 Kurva Penentuan Waktu Optimum dalam 

Pembentukan Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ dengan Pereduksi 
NH2OH.HCl. 

Gambar 4.12 diatas terlihat bahwa pada waktu pendiaman 
15 menit mengalami absorbansi tertinggi dalam penentuan waktu 
optimum yaitu sebesar 0,768. Absorbansi yang dihasilkan 
mengalami peningkatan hingga waktu pendiaman 15 menit. 
Kemudian mengalami penurunan absorbansi setelah waktu 
pendiaman 15 menit, hal ini menunjukkan bahwa Fe(III) belum 
bereaksi secara sempurna dengan ligan 1,10-Fenantrolin. 
Penentuan ini memberikan hasil bahwa pada waktu pendiaman 15 
menit merupakan waktu optimum dari kompleks Fe(II)-
Fenantrolin dengan pereduksi NH2OH.HCl dengan didukung 
perubahan warna yang terjadi pada larutan dilihat pada Gambar 
4.13. 
 Perubahan warna yang terjadi pada Gambar 4.13 terlihat 
bahwa perubahan warna kompleks yang paling baik dengan 
pereduksi NH2OH.HCl yaitu pada waktu pendiaman 15 menit 
dengan warna jingga yang paling pekat dibandingkan dengan 
variasi waktu yang lain. Pengamatan warna kompleks ini 
merupakan penentuan waktu optimum secara kualitatif sehingga 
perlu dilakukan penentuan dengan metode kuantitatif yang dapat 
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dilihat dari nilai absorbansi tertinggi pada Gambar 4.12, sehingga 
didapat jelas bahwa waktu optimum untuk membentuk kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ pada 15 menit. 

Gambar 4.13 Perubahan Warna Kompleks Fe(II)-
Fenantrolin dengan Pereduksi NH2OH.HCl pada Penentuan 

Waktu Optimum yaitu A) 0 ; B) 5 ; C) 10 ; D) 15 ; E) 20 dan F) 
25 menit. 

Data absorbansi yang diperoleh dapat digunakan untuk 
menghitung nilai SD dengan hasil sebesar 2,12 x 10-3, nilai CV 
sebesar 0,2768% dan nilai RSD sebesar 2,768 ppt. Data dan 
perhitungan selengkapnya disajikan pada lampiran D. Dari hasil 
tersebut dapat disimpulkan bahwa tingkat kepresisian yang 
dihasilkan cukup baik dimana hasil SD < 5, CV < 2% dan RSD < 
20 ppt.  

Untuk penentuan selanjutnya menggunakan pereduksi 
NaBH4 dimana kurva yang dihasilkan pada Gambar 4.14. Gambar 
4.14 terlihat bahwa absorbansi tertinggi yang dihasilkan dengan 
pereduksi NaBH4 yaitu pada waktu pendiaman 5 menit dengan 
absorbansi sebesar 0,441. Pada penentuan ini terlihat pula bahwa 
setelah pendiaman lebih dari 5 menit absorbansi mengalami 
penurunan bertahap, akan tetapi pada kondisi 0 menit absorbansi 
yang dihasilkan tidak terlalu tinggi karena kemungkinan Fe(II) 
belum bereaksi dengan ligan 1,10-Fenantrolin secara sempurna. 
Data-data absorbansi dalam penentuan waktu optimum ini akan 
menghasilkan nilai SD sebesar 7,1 x 10-4, nilai CV sebesar 
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0,1605% dan nilai RSD sebesar 1,605 ppt. Data dan perhitungan 
disajikan pada lampiran D. 

 
Gambar 4.14 Kurva Penentuan Waktu Optimum dalam 

Pembentukan Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ dengan Pereduksi 
NaBH4. 

Adanya pengukuran absorbansi ini maka didapat bahwa 
lamanya pendiaman larutan untuk membentuk kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ dengan pereduksi NaBH4 adalah 5 menit dengan 
didukung pada perubahan warna pada larutan yang dilihat pada 
Gambar 4.15 

 
Gambar 4.15 Perubahan Warna Kompleks Fe(II)-Fenantrolin 

dengan Pereduksi NaBH4 pada Penentuan Waktu Optimum yaitu 
A) 0 ; B) 5 ; C) 10 ; D) 15 ; E) 20 dan F) 25 menit. 
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Gambar 4.15 terlihat bahwa perubahan warna yang lebih 
dominan berwarna jingga pekat yaitu pada waktu pendiaman 5 
menit, untuk warna larutan pada waktu pendiaman selain 5 menit 
terlihat warna yang dihasilkan cukup pudar atau tidak berwarna 
jingga pekat. Metode ini merupakan penentuan secara kualitatif 
sehingga perlu dilakukan secara kuantitatif untuk lebih akurat 
yaitu kurva pada Gambar 4.14.  

Penentuan waktu pendiaman ini dapat disimpulkan 
bahwa pada pereduksi NH2OH.HCl membutuhkan waktu 
pendiaman selama 15 menit untuk membentuk kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ yang sempurna, sedangkan untuk pereduksi 
NaBH4 membutuhkan waktu pendiaman selama 5 menit. Hal ini 
merupakan kondisi optimum dalam penentuan waktu pendiaman 
sehingga dapat digunakan dalam pengukuran selanjutnya dan 
tingkat kepresisian yang dihasilkan tergolong baik dimana nilai 
SD < 5, CV < 2% dan nilai RSD < 20 ppt.  

4.5 Penentuan Konsentrasi Optimum Pada Pereduksi 
 Penentuan konsentrasi optimum ini menggunakan dua 
pereduksi yakni NH2OH.HCl dan NaBH4 yang akan mereduksi 5 
ppm Fe(III) menjadi Fe(II) dan membentuk kompleks dengan 
1,10-Fenantrolin. Hal ini bertujuan untuk mengetahui 
kemampuan terbaik pada konsentrasi berapakah kondisi optimum 
pereduksi mampu mereduksi 5 ppm Fe(III) menjadi Fe(II) dengan 
bantuan agen pengompleks yaitu 1,10-Fenantrolin pada suasana 
asam. Penentuan konsentrasi optimum ini sangat berpengaruh 
terhadap banyaknya ion Fe(II) yang tereduksi dalam 
pembentukan kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ secara stabil.  

Pereduksi NH2OH.HCl dalam mereduksi 5 ppm Fe(III) 
dilakukan beberapa variasi konsentrasi yakni 5, 6, 7, 8, 9, 10 dan 
11 ppm, sedangkan pada pereduksi NaBH4 dilakukan variasi 
konsentrasi yakni 120, 135, 150, 165, 180, 195 dan 210 ppm. 
Langkah dalam pembuatan larutan-pun masih sama dengan 
pembuatan larutan pada pengukuran sebelumnya, hanya saja 
larutan pereduksi yang dicampurkan divariasi sedemikian rupa 
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untuk lebih memastikan lagi pada konsentrasi berapakah Fe(III) 
dapat tereduksi menjadi Fe(II).  

Larutan buffer asetat dan waktu pendiaman yang 
digunakan adalah kondisi yang paling optimum sesuai pada 
pengukuran sebelumnya. Hasil larutan kemudian diukur 
absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis. Absorbansi yang 
diukur sesuai dengan λmax yaitu 510 nm dan digunakan larutan 
buffer asetat pH 4,5 dari masing-masing pereduksi. Kemudian 
diplot antara konsentrasi dengan absorbansi seperti pada Gambar 
4.16.  

 
Gambar 4.16 Kurva Penentuan Konsentrasi Optimum dalam 
Pembentukan Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ dengan Pereduksi 

NH2OH.HCl. 
Gambar 4.16 terlihat bahwa kurva mengalami 

peningkatan dari konsentrasi 5 ppm hingga 8 ppm namun setelah 
konsentrasi 8 ppm mengalami penurunan absorbansi hingga 11 
ppm. Pada konsentrasi 8 ppm memiliki absorbansi sebesar 0,694 
dan terlihat bahwa absorbansi menurun dengan meningkatnya 
konsentrasi reduktor. Hal ini cukup membuktikan bahwa pada 
konsentrasi 8 ppm merupakan kondisi optimal dalam mereduksi 
Fe(III) menjadi Fe(II). Sulungbudi (2012) menjelaskan bahwa 
perlu ditambahkan konsentrasi berlebih untuk menyempurnakan 
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proses reduksi FeCl3.6H2O hingga didapatkan konsentrasi yang 
optimum. Hasil absorbansi pada Gambar 4.16 terbukti bahwa 
untuk pereduksi NH2OH.HCl konsentrasi 8 ppm telah mereduksi 
Fe(III) menjadi Fe(II) dengan didukung adanya perubahan warna 
larutan pada Gambar 4.17. 

 

Gambar 4.17 Perubahan Warna Kompleks Fe(II)-Fenantrolin 
dengan Pereduksi NH2OH.HCl pada Penentuan Konsentrasi 

Optimum yaitu A) 5 ;  B) 6 ; C) 7 ; D) 8 ; E) 9 ; F) 10 dan G) 11 
ppm. 

Gambar 4.17 diatas terlihat bahwa pada konsentrasi 8 
ppm larutan berwarna sangat jingga (pekat) dibandingkan warna 
larutan pada konsentrasi yang lain. Pengamatan ini belum bisa 
dikatakan akurat karena merupakan penentuan konsentrasi 
optimum secara kualitatif sehingga perlu dilakukan penentuan 
secara kuantitatif. Metode kuantitatif yang dimaksud yaitu hasil 
absorbansi pada spektrofotometer UV-Vis yang dilakukan 
sebanyak dua kali pengulangan (duplo) yang tertera pada Gambar 
4.16.  

Hasil absorbansi yang dihasilkan kemudian didapat 
beberapa nilai untuk menentukan tingkat kepresisiannya. 
Pereduksi NH2OH.HCl diperoleh nilai SD sebesar 7,1 x 10-4, CV 
sebesar 0,1020% dan RSD sebesar 1,02 ppt. Dari hasil yang 
didapat maka disimpulkan bahwa menghasilkan tingkat 
kepresisian yang baik dimana nilai CV < 2%, RSD < 20 ppt dan 
SD < 5. Data dan perhitungan disajikan pada lampiran D.  
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Selanjutnya untuk pereduksi NaBH4 ditunjukkan pada 
Gambar 4.18 yang merupakan hasil plot antara konsentrasi 
dengan absorbansi. 

  
Gambar 4.18 Kurva Penentuan Konsentrasi Optimum dalam 
Pembentukan Kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ dengan Pereduksi 

NaBH4. 

Gambar 4.18 menunjukkan bahwa absorbansi terlihat 
mengalami kenaikan dari konsentrasi 120 ppm hingga 150 ppm 
dan mengalami penurunan setelah konsentrasi 150 ppm. Nilai 
absorbansi yang dihasilkan semakin tinggi maka menunjukkan 
bahwa Fe(III) yang tereduksi semakin banyak. Akan tetapi 
semakin mengalami penurunan absorbansi menunjukkan bahwa 
pereduksi yang digunakan berlebih sehingga dapat mempengaruhi 
pembentukan kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+. 

Pereduksi NaBH4 menghasilkan konsentrasi optimum 
pada 150 ppm dengan absorbansi sebesar 0,384. Tingkat 
kepresisian dari absorbansi yang dihasilkan didapatkan nilai SD 
sebesar 7,1 x 10-4, CV sebesar 0,1844% dan RSD sebesar 1,844 
ppt. Data dan perhitungan disajikan pada lampiran D. Absorbansi 
yang dihasilkan menandakan bahwa pada konsentrasi 150 ppm 
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telah terbentuk kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ dengan didukung 
perubahan warna larutan yang terlihat pada Gambar 4.19. 

 

 
Gambar 4.19 Perubahan Warna Kompleks Fe(II)-Fenantrolin 

dengan Pereduksi NaBH4 pada Penentuan Konsentrasi Optimum 
yaitu A) 120 ; B) 135 ; C) 150 ; D) 165 ; E) 180 ; F) 195 dan G) 

210 ppm 

Gambar 4.19 dapat dilihat bahwa pada konsentrasi 150 
ppm terbentuk warna larutan jingga yang sangat pekat 
dibandingkan pada konsentrasi lainnya, dimana perubahan warna 
yang terlihat sebelum dan sesudah konsentrasi 150 ppm lebih 
pudar. Warna pudar yang dihasilkan ada kemungkinan bahwa 
belum semua Fe(II) terkomplekskan. Pengamatan warna ini 
merupakan metode kualitatif sehingga perlu adanya penentuan 
konsentrasi optimum secara kuantitatif yang kemudian diplot 
menjadi kurva antara absorbansi dengan variasi konsentrasi sesuai 
Gambar 4.18.  

Penentuan konsentrasi optimum pada kedua pereduksi 
telah didapatkan bahwa pada konsentrasi 8 ppm untuk pereduksi 
NH2OH.HCl dan konsentrasi 150 ppm untuk pereduksi NaBH4 
mampu mereduksi 5 ppm Fe(III) menjadi Fe(II) secara sempurna 
dan dapat dikatakan konsentrasi optimum. Tingkat kepresisian 
yang dihasilkan juga cukup baik karena nilai CV < 2%, nilai RSD 
< 20, nilai SD < 5 dan cenderung memiliki nilai yang identik. 
Sehingga untuk pengukuran selanjutnya konsentrasi optimum 
dapat digunakan untuk pembuatan kurva kalibrasi. 
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4.6 Penentuan Perolehan Kembali (Persen Recovery) Kadar 
Fe Pada Pereduksi dengan Spektrofotometri UV-Vis 

Penentuan kadar Fe dilakukan dengan absorbansi larutan 
standar Fe(III) yang direduksi dengan pereduksi pada λmax yaitu 
510 nm. Larutan yang dibuat dalam kondisi optimum untuk 
semua larutan pereaksi dimana untuk pereduksi NH2OH.HCl 
dibutuhkan konsentrasi 8 ppm dan waktu pendiaman selama 15 
menit, sedangkan untuk pereduksi NaBH4 dibutuhkan konsentrasi 
150 ppm dan waktu pendiaman selama 5 menit. 

Larutan buffer asetat yang dipakai untuk kedua pereduksi 
sama yaitu pada kondisi optimum buffer asetat pH 4,5 yang 
kemudian dikomplekskan dengan larutan 1,10-Fenantrolin supaya 
terbentuk kompleks [Fe(C12H8N2)3]2+ sehingga dapat ditentukan 
tingkat akurasi dalam suatu metode yang menghasilkan persen 
recovery.  

Kadar Fe diperoleh dari pengolahan data absorbansi hasil 
penelitian. Tingkat akurasi berfungsi sebagai pengukuran yang 
menunjukkan derajat kedekatan hasil analisis dengan kadar analit 
yang sebenarnya. Penentuan kadar Fe(III) dibutuhkan konsentrasi 
sebesar 5 ppm, akan tetapi dalam penelitian ini Fe yang 
digunakan adalah FeCl3.6H2O yang bersifat higroskopis, sehingga 
perlu dilakukan pengukuran lebih akurat menggunakan instrumen 
AAS untuk mendapatkan konsentrasi murni dari Fe(III) sebesar 5 
ppm. Dari hasil AAS didapatkan Fe(III) sebesar 4,55 ppm.  

Fe(III) yang didapatkan tidak menghasilkan konsentrasi 5 
ppm disebabkan karena larutan standar Fe(III) sangat mudah 
teroksidasi. Faktor koreksi yang didapat sebesar 0,91 dimana 
pembagian antara Fe(III) yang didapat (4,55 ppm) dengan yang 
diinginkan (5 ppm). Penentuan konsentrasi akan menghasilkan 
persen recovery pada masing-masing pereduksi yang dapat dilihat 
pada Tabel 4.3 dan Tabel 4.4. Nilai persen recovery dianggap 
baik apabila dihasilkan pada rentang kepercayaan sebesar 80-
120% untuk sampel berupa batuan (AOAC, 2002). 
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Tabel 4.3 Data Persen Recovery Kadar Fe dengan Pereduksi 
NH2OH.HCl 

Konsentrasi NH2OH.HCl 
(ppm) 

Persen Recovery 
(%) 

5 55,19 
6 64,43 
7 71,02 
8 90,67 
9 75,53 

10 73,35 
11 70,33 

 
Tabel 4.4 Data Persen Recovery Kadar Fe dengan Pereduksi 

NaBH4 

Konsentrasi NaBH4 
(ppm) 

Persen Recovery 
(%) 

120 77,24 
135 87,77 
150 97,16 
165 89,19 
180 80,09 
195 65,29 
210 54,77 

 
 Tabel 4.3 merupakan kadar Fe yang diperoleh dari 
pereduksi NH2OH.HCl. Hasil yang didapatkan terlihat bahwa 
pada kondisi optimum %recovery yang didapatkan sebesar 
90,67% yaitu pada konsentrasi 8 ppm, sedangkan pada Tabel 4.4 
merupakan hasil %recovery yang dihasilkan oleh pereduksi 
NaBH4. %recovery paling baik didapatkan pada konsentrasi 150 
ppm dengan tingkat akurasi sebesar 97,16%. Hasil ini 
menunjukkan bahwa metode yang digunakan memiliki tingkat 
akurasi yang baik.  
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 Pereduksi yang paling baik diantara kedua pereduksi yang 
telah diuji dapat disimpulkan bahwa pereduksi yang lebih baik 
yaitu pereduksi NH2OH.HCl dalam mereduksi 5 ppm Fe(III) 
menjadi Fe(II). Pereduksi NH2OH.HCl mampu mereduksi Fe(III) 
pada konsentrasi 8 ppm sedangkan untuk pereduksi NaBH4 baru 
mampu mereduksi Fe(III) pada konsentrasi 150 ppm dengan 
sempurna. Perhitungan dan data disajikan pada lampiran E. 
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BAB V 
KESIMPULAN 

Kesimpulan dari penelitian yang telah dilakukan adalah 
pereduksi NH2OH.HCl memiliki kemampuan mereduksi Fe(III) 
menjadi Fe(II) yang lebih baik daripada pereduksi NaBH4 dalam 
analisis kadar besi dengan metode spektrofotometri UV-Vis. 
Kedua pereduksi sama-sama dapat membentuk kompleks 
[Fe(C12H8N2)3]2+ berwarna jingga dengan λmax sebesar 510 nm. 
Keadaan optimum pereduksi NH2OH.HCl yaitu buffer asetat pH 
4,5 dengan waktu pendiaman selama 15 menit dan konsentrasi 
sebesar 8 ppm. Sedangkan pada pereduksi NaBH4 memerlukan 
keadaan optimum yaitu buffer asetat pH 4,5 dengan waktu 
pendiaman selama 5 menit dan konsentrasi sebesar 150 ppm. 
Persen recovery yang dihasilkan adalah sebesar 90,67% untuk 
pereduksi NH2OH.HCl dan 97,16% untuk pereduksi NaBH4. 
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“Halaman ini sengaja dikosongkan” 
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LAMPIRAN A 
LANGKAH PENELITIAN 
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LAMPIRAN B 
PERHITUNGAN PEMBUATAN LARUTAN 

B.1 Pembuatan Larutan Stok Fe (III) 100 ppm 
Larutan standar Fe(III) 100 ppm terbuat dari padatan 

kristal FeCl3.6H2O yang dilarutkan dengan aqua DM sebanyak 
100 mL. Berikut perhitungan berat kristal FeCl3.6H2O yang 
digunakan sebagai berikut: 

ppm Fe
ppm FeCl3.6H2O

= 
Ar Fe

Mr FeCl3.6H2O
 

ppm FeCl3.6H2O = 
ppm Fe x Mr FeCl3.6H2O

Ar Fe
 

ppm FeCl3.6H2O= 
100 ppm x 270,47 gr/mol 

55,85 g/mol
 

ppm FeCl3.6H2O = 484,279 ppm = 484,279mg L 

ppm FeCl3.6H2O = 
massa  FeCl3.6H2O
volume aqua DM

 

484,279 mg L = 
massa  FeCl3.6H2O

100 mL
 

massa  FeCl3.6H2O = 484,279mg L x 0,1 L 
massa  FeCl3.6H2O = 48,4279 mg 
massa  FeCl3.6H2O = 0,0484 gram 

Sehingga banyaknya FeCl3.6H2O yang harus ditimbang 
untuk memperoleh larutan Fe3+ 100 ppm dalam 100 mL sebesar 
0,0484 gram. Larutan kerja yang digunakan adalah larutan 
standar Fe3+ sebesar 5 ppm yang dibuat dengan mengencerkan 
larutan stock Fe3+ 100 ppm dalam labu ukur 10 mL. Berikut 
perhitungan larutan Fe 5 ppm yang digunakan: 

 M1.V1 = M2 .V2 
    100 ppm . V1= 5 ppm . 10 mL 

            V1 = 0,5 mL 
Keterangan:  
V1 = volume larutan stock Fe3+ 100 ppm yang diambil 
V2 = volume larutan standar Fe3+ yang digunakan 
M1 = konsentrasi larutan stock Fe3+ 100 ppm 
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M2 = konsentrasi larutan standar Fe3+ yang digunakan 
 
B.2 Pembuatan Larutan Stok NH2OH.HCl 100 ppm 

Larutan stok NH2OH.HCl 100 ppm terbuat dari padatan 
kristal NH2OH.HCl yang dilarutkan dengan aqua DM sebanyak 
100 mL. Berikut perhitungan berat kristal NH2OH.HCl 

ppm NH2OH.HCl  = 
massa NH2OH.HCl 
volume aqua DM

 

100 mg L = 
massa NH2OH.HCl 

100 mL
 

massa NH2OH.HCl = 100 mg L x 0,1 L 
massa NH2OH.HCl = 10 mg 
massa NH2OH.HCl = 0,01 gram 
Jadi, massa NH2OH.HCl yang dibutuhkan dalam 100 mL larutan 
sebanyak 0,01 gram untuk mendapatkan konsentrasi 100 ppm. 
Adapun larutan NH2OH.HCl dilakukan variasi konsentrasi yakni 
5; 6; 7; 8; 9; 10 dan 11 ppm. Berikut  merupakan contoh 
perhitungan larutan NH2OH.HCl konsentrasi 5 ppm 

M1.V1 = M2.V2 
    100 ppm . V1= 5 ppm . 10 mL 

            V1= 0,5 mL 
Dengan cara yang sama dapat diketahui volume yang diambil 
dalam larutan stok NH2OH.HCl 100 ppm pada tabel berikut 

Tabel B.1 Volume NH2OH.HCl yang diambil 
Konsentrasi larutan 
NH2OH.HCl (ppm) 

Volume ambil larutan 
NH2OH.HCl (mL) 

5 0,5 
6 0,6 
7 0,7 
8 0,8 
9 0,9 

10 1,0 
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11 1,1 
 
B.3 Pembuatan Larutan Stok NaBH4 1500 ppm 

Larutan stok NaBH4 1500 ppm terbuat dari padatan 
kristal NaBH4 yang dilarutkan dengan aqua DM sebanyak 100 
mL. Berikut perhitungan berat kristal NaBH4 

ppm NaBH4  = 
massa NaBH4 

volume aqua DM
 

1500 mg L = 
massa NaBH4 

100 mL
 

massa NaBH4 = 1500 mg L x 0,1 L 
massa NaBH4 = 150 mg 
massa NaBH4 = 0,15 gram 
Jadi, massa NaBH4 yang dibutuhkan dalam 100 mL larutan 
sebanyak 0,15 gram untuk mendapatkan konsentrasi 1500 ppm. 
Adapun larutan NaBH4 dilakukan variasi konsentrasi yakni 120; 
135; 150; 165; 180; 195 dan 210 ppm. Berikut  merupakan contoh 
perhitungan larutan NaBH4 konsentrasi 150 ppm 

M1.V1 = M2.V2 
     1500 ppm . V1 = 150 ppm . 10 mL 

          V1= 1,0 mL 

Dengan cara yang sama dapat diketahui volume yang diambil 
dalam larutan stok NaBH4 1500 ppm pada tabel berikut 

Tabel B.2 Volume NaBH4 yang diambil 
Konsentrasi larutan 

NaBH4 (ppm) 
Volume ambil larutan 

NaBH4 (mL) 
120 0,8 
135 0,9 
150 1,0 
165 1,1 
180 1,2 
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195 1,3 
210 1,4 

 
B.4 Pembuatan Larutan 1,10-Fenantrolin 1000 ppm 

Larutan 1,10-Fenantrolin 1000 ppm dibuat dari padatan 
1,10-Fenantrolin anhidrat yang dilarutkan dalam aqua DM 
sebanyak 100 mL. Berikut perhitungan berat padatan 1,10-
Fenantrolin 

ppm 1,10-Fenantrolin = 
massa 1,10-Fenantrolin

volume aqua DM
 

1000 mg L = 
massa  1,10-Fenantrolin

100 mL
 

massa  1,10-Fenantrolin = 1000 mg L x 0,1 L 
massa  1,10-Fenantrolin = 100 mg 
massa  1,10-Fenantrolin = 0,1 g 
Jadi, massa 1,10-Fenantrolin 1000 ppm yang dibutuhkan 
sebanyak 0,1 gram dalam 100 mL aqua DM untuk mendapatkan 
konsentrasi 1,10-Fenantrolin 1000 ppm. 

B.5 Pembuatan Larutan Buffer Asetat pH 4,5 
Larutan buffer asetat pH 4,5 terbuat dari padatan natrium asetat 
(CH3COONa) yang dilarutkan dengan 1 mL asam asetat 
(CH3COOH) dan aqua DM. Berikut perhitungan buffer asetat 

• CH3COOH 99% = 99
100

 x ρ CH3COOH 

         = 0,99 x 1,049 kg/L 
=  1,0385 kg/L 
=    1038,5 g/L 

Konsentrasi tersebut kemudian diubah dalam bentuk molaritas 
(M) 

• M CH3COOH          = 1038,5 g/L
Mr CH3COOH

 

        = 
1038,5 g/L
60,05 g/mol
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      = 17,3 mol/L 
= 17,3 M 

Dari CH3COOH diambil sebanyak 1 mL kemudian diencerkan 
dalam labu ukur 25 mL sehingga dapat diketahui mol CH3COOH 
dengan perhitungan berikut 

• M1 . V1 = M2 . V2 

M1 . 25 mL = 17,3 mol/L . 1 mL 
                         M1  = 0,692 M 
mol CH3COOH       = M CH3COOH . V CH3COOH 
mol CH3COOH       = 0,692 M. 0,025 L 
mol CH3COOH       = 0,0173 mol 

Kemudian dapat dihitung mol CH3COONa dan massanya yang 
dibutuhkan untuk membuat buffer pH 4,5 
• H+                               = Ka x ( mol CH3COOH

mol CH3COONa
) 

10-4,5                            =1,75 x 10-5 .  (
0,0173 mol

mol CH3COONa
) 

mol CH3COONa         = 0,00957 mol 

mol  CH3COONa        = 
massa  CH3COONa

Mr  CH3COONa
 

0,00957 mol                 = 
massa  CH3COONa

82,03 g/mol
 

massa CH3COONa      = 0,7853 g 
Jadi, CH3COONa yang dibutuhkan sebanyak 0,7853 gram untuk 
membuat larutan buffer asetat pH 4,5 kemudian ditambahkan 1 
mL CH3COOH dalam labu ukur 25 mL.  
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LAMPIRAN C 
PERHITUNGAN LINEARITAS 

C.1 Perhitungan Persamaan Regresi Linear Kurva 
Berdasarkan hukum Lambert-Beer yang menyatakan 

bahwa: 
A = ε. b. c 

Keterangan: A = absorbansi  
ɛ = tetapan absorptivitas molar 
b = tebal medium penyerap dala satuan cm 
c = konsentrasi besi (III) dengan satuan ppm 

 
 Jika absorbansi (A) sebagai koordinat X dan konsentrasi 
besi (III) sebagai koordinat Y pada kurva standar besi, maka: 

B = 
n ( x.y) - x. y
n x2- ( x)2

 

A= 
y - B x
n

 

Tabel C.1 Perhitungan persamaan regresi linear kurva kalibrasi 
pereduksi NH2OH.HCl 

[Fe3+] (ppm) 
(x) 

Absorbansi 
(y) 

(x2) (x.y) 

1,000 0,2365 1,000 0,2365 
2,000 0,3675 4,000 0,7350 
3,000 0,4995 9,000 1,4985 
4,000 0,6245 16,000 2,4980 
5,000 0,7520 25,000 3,7600 

Σx = 15,000 Σy= 2,48 Σx2 = 55,000 Σx.y = 8,728 
 

B = 
n ( x.y) - x. y
n x2- ( x)2
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B = 
5 8,728  - (15 x 2,48)

5 x 55  - (15)2
 

B = 
43,64 - 37,2

275 - 225
 

B = 
6,44
50

 

B = 0,1288 

A = 
y - B x
n

 

A = 
2,48 - (0,1288 x 15)

5
 

A = 
2,48 – 1.932

5
 

A = 
0,548
5

 

A = 0,1096 
Maka, persamaan regresi linear kurva kalibrasi larutan standar 
besi adalah: 

y = Bx + A 

y = 0,1288x + 0,1096 

Tabel C.2 Perhitungan persamaan regresi linear kurva kalibrasi 
pereduksi NaBH4 

[Fe3+] (ppm) 
(x) 

Absorbansi 
(y) 

(x2) (x.y) 

1,000 0,112 1,000 0,112 
2,000 0,181 4,000 0,362 
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3,000 0,257 9,000 0,771 
4,000 0,322 16,000 1,288 
5,000 0,393 25,000 1,965 

Σx = 15,000 Σy = 1,265 Σx2 = 55,000 Σx.y = 4,498 
 

B = 
n ( x.y) - x. y
n x2- ( x)2

 

B = 
5 4,498  - (15 x 1,265)

5 x 55  - (15)2
 

B = 
22,49 - 18,975
275 - 225

 

B = 
3,515
50

 

B = 0,0703 

A = 
y - B x
n

 

A = 
1,265 - (0,0703 x 15)

5
 

A = 
1,265 – 1,0545

5
 

A = 
0,2105
5

 

A= 0,042 

Maka, persamaan regresi linear kurva kalibrasi larutan standar 
besi adalah: 



 

 
 

74 

y = Bx + A 
y = 0,0703x + 0,042 

C.2 Perbandingan Koefisien Korelasi Kurva Kalibrasi 
Koefisien korelasi (r) digunakan untuk mengetahui 

seberapa baik kumpulan titik penelitian yang sesuai dengan garis 
lurus. Nilai r dihitung dengan persamaan: 

r = 
x - x (y - y )

(x - x)2 (y - y)2
 

Keterangan :   r = koefisien korelasi 
y = absorbansi 

  x = rata-rata konsentrasi besi (III) 
  y = rata-rata absorbansi 
 
Tabel C.3 Data Perhitungan Koefisien Korelasi Kurva Kalibrasi 

pereduksi NH2OH.HCl 
x y (x − x)! (y − y)! (x − x)(y − y) 

1,000 0,2365 4 0,067340 0,519 
2,000 0,3675 1 0,016512 0,1285 
3,000 0,4995 0 0,000012 0 
4,000 0,6245 1 0,016512 0,1285 
5,000 0,7520 4 0,065536 0,512 
x = 3 𝑦 = 0,496 Σ = 10 Σ = 0,165913 Σ = 1,288 

 

r = 
x - x (y - y )

(x - x)2 (y - y)2
 

r = 
1,288

10 (0,165913)
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r = 
1,288

1,65913
 

r = 
1,288

1,2880722
 

r = 0,9999439 
r = 0,999944 
r2= 0,99989 

 
Tabel C.4 Data Perhitungan Koefisien Korelasi Kurva Kalibrasi 

pereduksi NaBH4 
x y (x − x)! (y − y)! (x − x)(y − y) 

1,000 0,112 4 0,01982464 0,2816 
2,000 0,181 1 0,00515524 0,0718 
3,000 0,257 0 0,00001369 0 
4,000 0,322 1 0,00471969 0,0687 
5,000 0,393 4 0,01965604 0,2804 
x  = 3 𝑦 = 0,253 Σ = 10 Σ = 0,0493693 Σ = 0,7025 

 

r = 
x - x (y - y )

(x - x)2 (y - y)2
 

r = 
0,7025

10 (0,0493693)
 

r = 
0,7025

0,493693
 

r = 
0,7025
0,702631

 

r = 0,999813 
r = 0,99981 
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r2 = 0,99962 
 

C.3 Perhitungan Uji-t terhadap Kurva Kalibrasi 
Uji-t digunakan untuk mengetahui ada atau tidak dalam 

suatu hubungan korelasi dengan persamaan: 

t = r
(n - 2)

(1 - r2)
 

Keterangan:  
H0 = tidak ada korelasi antara absorbansi dengan konsentrasi 
Hi = Ada korelasi antara absorbansi dengan konsentrasi 
 
1. Uji-t terhadap Kurva Kalibrasi dengan pereduksi 

NH2OH.HCl 
Diketahui bahwa nilai r = 0,999944 dan  r2 = 0,99989 maka 
nilai t hitung ditunjukkan pada perhitungan berikut: 

t = r
(n - 2)

(1 - r2)
 

t = 0,999944
5 - 2

1 - 0,99989
 

t = 0,999944
1,732
0,010488

 

t = 0,999944  x 165,1411 
t = 165,1319 

Nilai derajat kebebasan: 
n – 2 = (5 – 2) = 3 
 Setelah dilakukan perhitungan untuk thitung kemudian 
dibandingkan hasil dengan nilai ttabel dari nilai kritik sebaran t 
yaitu 3,18 untuk derajat kebebasan 3 dengan selang kepercayaan 
95% dan hasil yang didapat sebesar 165,1319. Karena nilai thitung 
lebih besar dibandingkan ttabel maka H0 ditolak dan dapat 
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disimpulkan bahwa terdapat korelasi terhadap absorbansi dengan 
konsentrasi. 
 
2. Uji-t terhadap Kurva Kalibrasi dengan pereduksi NaBH4 

Dimana diketahui bahwa nilai r = 0,99981 dan  r2 = 0,99962 
maka nilai t hitung ditunjukkan pada perhitungan dibawah 
ini: 

t = r
(n - 2)

(1 - r2)
 

t = 0,99981
5 - 2

1 - 0,99962
 

t = 0,99981
1,732
0,01949

 

t = 0,99981  x 88,866 
t = 88,8491 

Nilai derajat kebebasan: 
n – 2 = (5 – 2) = 3 
 Setelah dilakukan perhitungan untuk thitung kemudian 
dibandingkan hasil dengan nilai ttabel dari nilai kritik sebaran t 
yaitu 3,18 untuk derajat kebebasan 3 dengan selang kepercayaan 
95% dan hasil yang didapat sebesar 88,8491. Karena nilai thitung 
lebih besar dibandingkan ttabel maka H0 ditolak dan dapat 
disimpulkan bahwa terdapat korelasi terhadap absorbansi dengan 
konsentrasi. 
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LAMPIRAN D 
PERHITUNGAN KECERMATAN (PRESISI) 

D.1 Penentuan pH Optimum Fe(II)-Fenantrolin dengan 
Pereduksi 

1. Pereduksi hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 
 Untuk mengetahui tingkat presisi maka dilakukan dengan 
menghitung Relative Standar Deviation (RSD) dan Coefficient of 
Variation (CV). Sebagai contoh perhitungan pada pH 4,5. Maka 
dapat dihitung sebagai berikut: 

Tabel D.1 Perhitungan buffer asetat pH 4,5 
n x x x - x (x - x)2 
1 0,743 0,7435 -0,0005 0,00000025 
2 0,744 0,7435 0,0005 0,00000025 

n = 2 
   

Σ = 0,00000050 
 
Maka dilakukan perhitungan dengan formula sebagai berikut: 

s = 
(x - x)2

n - 1
 

Keterangan : s = Simpangan baku 
  x = Hasil pengukuran ke n 
  x = Rata-rata hasil pengukuran 
  n = Jumlah pengulangan 

s = 
0,00000050
2 - 1

 

 s = 
0,00000050

1
 

s = 7,1 x 10-4 = 0,00071 
Dari hasil perhitungan rataan dan standar deviasi tersebut 

dapat diperoleh nilai CV dan RSD sebagai berikut: 
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CV = 
s
x

 x 100 % 

CV = 
7,1 x 10-4

0,7435
 x 100 % 

CV = 0,0951 % 
Dan nilai RSD sebesar: 

RSD = 
s
x

 x 1000 ppt 

RSD = 
7,1 x 10-4

0,7435
 x 1000 ppt 

RSD = 0,951 ppt 
 
Dari penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh data sebagai 
berikut: 

Tabel D.2 Data Hasil Penentuan pH Optimum Buffer Asetat 
Pereduksi NH2OH.HCl 

n pH Absorbansi SD CV (%) RSD (ppt) 
1 

3 
0,558 

0,00071 0,1266 1,266 
2 0,559 
1 

3,5 
0,588 

0,00071 0,1204 1,204 
2 0,587 
1 

4 
0,650 

0,00071 0,1087 1,087 
2 0,651 
1 

4,5 
0,743 

0,00071 0,0951 0,951 
2 0,744 
1 

5 
0,679 

0,00071 0,1042 1,042 
2 0,678 
1 

5,5 
0,647 

0,00071 0,1092 1,092 
2 0,648 
1 6 0,610 0,00141 0,2315 2,315 
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2 0,612 
 
2. Pereduksi natrium borohidrida (NaBH4) 
 Untuk mengetahui tingkat presisi maka dilakukan dengan 
menghitung Relative Standar Deviation (RSD) dan Coefficient of 
Variation (CV). Sebagai contoh perhitungan pada pH 4,5. Maka 
dapat dihitung sebagai berikut: 

Tabel D.3 Perhitungan buffer asetat pH 4,5 
n x x x - x (x - x)2 
1 0,460 0,461 -0,001 0,000001 
2 0,462 0,461 0,001 0,000001 

n = 2 
   

Σ = 0,000002 
 
Dilakukan perhitungan dengan formula sebagai berikut: 

s = 
(x- x)2

n-1
 

Keterangan : s = Simpangan baku 
  x = Hasil pengukuran ke n 
  x = Rata-rata hasil pengukuran 
  n = Jumlah pengulangan 

s = 
0,000002

2 - 1
 

s = 
0,000002

1
    

 s = 1,41 x 10-3 = 0,00141 
Dari hasil perhitungan rataan dan standar deviasi tersebut 

dapat diperoleh nilai CV dan RSD sebagai berikut: 

CV = 
s
x

 x 100 % 
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CV = 
1,41 x 10-3

0,461
 x 100 % 

CV = 0,3068 % 
Dan nilai RSD sebesar: 

RSD = 
s
x

 x 1000 ppt 

RSD = 
1,41 x 10-3

0,461
 x 1000 ppt 

RSD = 3,068 ppt 
Dari penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh data sebagai 
berikut: 

Tabel D.4 Data Hasil Penentuan pH Optimum Buffer Asetat 
Pereduksi NaBH4 

n pH Absorbansi SD CV (%) RSD (ppt) 
1 

3 
0,273 

0 0 0 
2 0,273 
1 

3,5 
0,322 

0,00071 0,2199 2,199 
2 0,321 
1 

4 
0,397 

0,00424 1,0607 10,607 
2 0,403 
1 

4,5 
0,460 

0,00141 0,3068 3,068 
2 0,462 
1 

5 
0,395 

0,00071 0,1792 1,792 
2 0,394 
1 

5,5 
0,362 

0,00071 0,1951 1,951 
2 0,363 
1 

6 
0,224 

0 0 0 
2 0,224 
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D.2 Penentuan Waktu Optimum Fe(II)-Fenantrolin dengan 
Pereduksi 

1. Pereduksi hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 
Sebagai contoh perhitungan pada waktu pendiaman 15 menit. 

Maka dapat dihitung sebagai berikut: 
Tabel D.5 Perhitungan Pada Waktu Pendiaman 15 Menit 

n x x x - x (x - x)2 
1 0,768 0,7665 0,0015 0,00000225 
2 0,765 0,7665 -0,0015 0,00000225 

n = 2 
   

Σ = 0,00000450 
 
Maka dilakukan perhitungan dengan formula sebagai berikut: 

s = 
(x - x)2

n - 1
 

Keterangan : s = Simpangan baku 
  x = Hasil pengukuran ke n 
  x = Rata-rata hasil pengukuran 
  n = Jumlah pengulangan 

s = 
0,00000450
2 - 1

 

s = 
0,00000450

1
    

 s = 2,12 x 10-3 = 0,00212 
Dari hasil perhitungan rataan dan standar deviasi tersebut 

dapat diperoleh nilai CV dan RSD sebagai berikut: 

CV = 
s
x

 x 100 % 

CV = 
2,12 x 10-3

0,7665
 x 100 % 
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CV = 0,2768 % 
Dan nilai RSD sebesar: 

RSD = 
s
x

 x 1000 ppt 

RSD = 
2,12 x 10-3

0,7665
 x 1000 ppt 

RSD = 2,768 ppt 
Dari penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh data sebagai 
berikut: 

Tabel D.6 Data Hasil Penentuan Waktu Optimum Pereduksi 
NH2OH.HCl 

n Waktu Absorbansi SD CV (%) RSD (ppt) 
1 

0 
0,510 

0,00495 0,9639 9,639 
2 0,517 
1 

5 
0,550 

0,00141 0,2567 2,567 
2 0,552 
1 

10 
0,608 

0,00141 0,2322 2,322 
2 0,610 
1 

15 
0,768 

0,00212 0,2768 2,768 
2 0,765 
1 

20 
0,676 

0,00424 0,6248 6,248 
2 0,682 
1 

25 
0,659 

0,00424 0,6467 6,467 
2 0,653 

 
2. Pereduksi natrium borohidrida (NaBH4) 

Sebagai contoh perhitungan pada waktu pendiaman 5 menit. 
Maka dapat dihitung sebagai berikut: 

Tabel D.7 Perhitungan Pada Waktu Pendiaman 5 Menit 
n x x x - x (x - x)2 
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1 0,440 0,4405 -0,0005 0,00000025 
2 0,441 0,4405 0,0005 0,00000025 

n = 2 
   

Σ = 0,00000050 
 
Maka dilakukan perhitungan dengan formula sebagai berikut: 

s = 
(x - x)2

n - 1
 

Keterangan : s = Simpangan baku 
  x = Hasil pengukuran ke n 
  x = Rata-rata hasil pengukuran 
  n = Jumlah pengulangan 

s = 
0,00000050
2 - 1

 

 s = 
0,00000050

1
 

s = 7,1 x 10-4 = 0,00071 
Dari hasil perhitungan rataan dan standar deviasi tersebut 

dapat diperoleh nilai CV dan RSD sebagai berikut: 
CV = 

s
x

 x 100 % 

CV = 
7,1 x 10-4

0,4405
 x 100 % 

CV = 0,1605 % 
Dan nilai RSD sebesar: 

RSD = 
s
x

 x 1000 ppt 

RSD = 
7,1 x 10-4

0,4405
 x 1000 ppt 

RSD = 1,605 ppt 
Dari penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh data sebagai 
berikut: 
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Tabel D.8 Data Hasil Penentuan Waktu Optimum Pereduksi 
NaBH4 

n Waktu Absorbansi SD CV (%) RSD (ppt) 
1 

0 
0,395 

0,00566 1,4468 14,468 
2 0,387 
1 

5 
0,440 

0,00071 0,1605 1,605 
2 0,441 
1 

10 
0,402 

0 0 0 
2 0,402 
1 

15 
0,384 

0,00141 0,3673 3,673 
2 0,386 
1 

20 
0,338 

0,00071 0,2095 2,095 
2 0,337 
1 

25 
0,328 

0,00071 0,2153 2,153 
2 0,329 

 

D.3 Penentuan Konsentrasi Optimum Fe(II)-Fenantrolin 
dengan Pereduksi 

1. Pereduksi hidroksilamin hidroklorida (NH2OH.HCl) 
Sebagai contoh perhitungan pada konsentrasi 8 ppm. Maka 

dapat dihitung sebagai berikut: 
Tabel D.9 Perhitungan Pada Konsentrasi 8 ppm 

n x x x - x (x - x)2 
1 0,693 0,6935 -0,0005 0,00000025 
2 0,694 0,6935 0,0005 0,00000025 

n = 2 
   

Σ = 0,00000050 
 
Maka dilakukan perhitungan dengan formula sebagai berikut: 
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s = 
(x - x)2

n - 1
 

Keterangan : s = Simpangan baku 
  x = Hasil pengukuran ke n 
  x = Rata-rata hasil pengukuran 
  n = Jumlah pengulangan 

s = 
0,00000050
2 - 1

 

 s = 
0,00000050

1
 

s = 7,1 x 10-4 = 0,00071 
Dari hasil perhitungan rataan dan standar deviasi tersebut 

dapat diperoleh nilai CV dan RSD sebagai berikut: 
CV = 

s
x

 x 100 % 

CV = 
7,1 x 10-4

0,6935
 x 100 % 

CV = 0,1020 % 
Dan nilai RSD sebesar: 

RSD = 
s
x

 x 1000 ppt 

RSD = 
7,1 x 10-4

0,6935
 x 1000 ppt 

RSD = 1,020 ppt 
Dari penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh data sebagai 
berikut: 

Tabel D.10 Data Hasil Penentuan Konsentrasi Optimum 
Pereduksi NH2OH.HCl 

n Konsentrasi Absorbansi SD CV (%) RSD (ppt) 
1 

5 
0,465 

0 0 0 
2 0,465 
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1 
6 

0,526 
0,00212 0,4044 4,044 

2 0,523 
1 

7 
0,568 

0,00141 0,2494 2,494 
2 0,566 
1 

8 
0,693 

0,00071 0,1020 1,020 
2 0,694 
1 

9 
0,596 

0 0 0 
2 0,596 
1 

10 
0,580 

0,00283 0,4860 4,860 
2 0,584 
1 

11 
0,561 

0,00212 0,3771 3,771 
2 0,564 

 
2. Pereduksi natrium borohidrida (NaBH4) 

Sebagai contoh perhitungan pada konsentrasi 150 ppm. Maka 
dapat dihitung sebagai berikut: 

Tabel D.11 Perhitungan Pada Konsentrasi 150 ppm 
n x x x - x (x - x)2 
1 0,383 0,3835 -0,0005 0,00000025 
2 0,384 0,3835 0,0005 0,00000025 

n = 2 
   

Σ = 0,00000050 
 
Maka dilakukan perhitungan dengan formula sebagai berikut: 

s = 
(x - x)2

n - 1
 

Keterangan : s = Simpangan baku 
  x = Hasil pengukuran ke n 
  x = Rata-rata hasil pengukuran 
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  n = Jumlah pengulangan 

s = 
0,00000050
2 - 1

 

 s = 
0,00000050

1
 

s = 7,1 x 10-4 = 0,00071 
Dari hasil perhitungan rataan dan standar deviasi tersebut 

dapat diperoleh nilai CV dan RSD sebagai berikut: 
CV = 

s
x

 x 100 % 

CV = 
7,1 x 10-4

0,4045
 x 100 % 

CV = 0,1748 % 
Dan nilai RSD sebesar: 

RSD = 
s
x

 x 1000 ppt 

RSD = 
7,1 x 10-4

0,4045
 x 1000 ppt 

RSD = 1,748 ppt 
Dari penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh data sebagai 
berikut: 

Tabel D.12 Data Hasil Penentuan Konsentrasi Optimum 
Pereduksi NaBH4 

n Konsentrasi Absorbansi SD CV (%) RSD (ppt) 
1 

120 
0,314 

0,00071 0,2256 2,256 
2 0,313 
1 

135 
0,352 

0,00212 0,6052 6,052 
2 0,349 
1 

150 
0,383 

0,00071 0,1844 1,844 
2 0,385 
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1 
165 

0,355 
0,00071 0,1989 1,989 

2 0,356 
1 

180 
0,323 

0,00071 0,2186 2,186 
2 0,324 
1 

195 
0,271 

0,00071 0,2604 2,604 
2 0,272 
1 

210 
0,235 

0,00071 0,3015 3,015 
2 0,234 
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LAMPIRAN E 
DATA PERHITUNGAN KADAR BESI (Fe2+) DAN 

KETEPATAN (AKURASI) 
 

E.1. Penentuan Kadar Besi dan Ketepatan (Akurasi) dengan 
Pereduksi Hidroksilamin Hidroklorida (NH2OH.HCl) 

Kadar besi diperoleh dari pengolahan data absorbansi 
hasil penelitian. Kemudian disubstitusikan ke persamaan kurva 
kalibrasi NH2OH.HCl dimana y adalah absorbansi dan x adalah 
konsentrasi. Dimana diketahui bahwa nilai y = 0,1288x + 0,1096 

 
                y = 0,1288x + 0,1096 
y - 0,1096 = 0,1288x 

                 x = 
y - 0,1096
0,1288

 

Misalkan perhitungan pada pereduksi NH2OH.HCl pada 
konsentrasi 8 ppm dengan absorbansi (y) = 0,6935 

                 x = 
y - 0,1096
0,1288

 

                 x = 
0,6935 - 0,1096

0,1288
 

                 x = 
0,5839
0,1288

 

                 x = 4,53 ppm 

Keakuratan penggunaan suatu metode dapat ditentukan 
dari nilai persen recovery yang diperoleh. Perhitungan 
%Recovery dilakukan sebagai berikut: 

%Recovery = 
konsentrasi Fe2+ terukur

konsentrasi Fe 
 x 100% 
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Konsentrasi Fe2+ terukur dapat diperoleh dari persamaan 
garis kurva kalibrasi pada perhitungan sebelumnya. Konsentrasi 
Fe awal (mula-mula) adalah 5 ppm, akan tetapi Fe yang dipakai 
dalam percobaan ini terbuat dari FeCl3.6H2O yang bersifat 
higroskopis. Maka dari itu dilakukan pengukuran menggunakan 
instrumen AAS untuk mendapatkan konsentrasi murni dari Fe 5 
ppm. Dari hasil AAS yang dilakukan didapatkan Fe awal (mula-
mula) sebesar 4,55 ppm. Kemudian didapat pula faktor koreksi 
sebesar 0,91. 

Dari hasil yang telah dilakukan maka nilai %Recovery 
dapat dihitung sebagai berikut: 

       %recovery = 
4,53
4,55

 x 100% 

%recovery = 99,56%  

Selanjutnya dikalikan dengan faktor koreksi sebesar 0,91 
sehingga didapatkan hasil akhir sebagai berikut: 

          %recovery = 99,56% x 0,91 

%recovery = 90,67%   

Untuk data perhitungan pereduksi NH2OH.HCl secara 
keseluruhan dapat dilihat pada tabel E.1 berikut: 

Tabel E.1 Data Konsentrasi Fe2+ dan %Recovery Kadar Besi 
dengan pereduksi NH2OH.HCl Metode Spektrofotometri Uv-Vis 

Konsentrasi 
NH2OH.HCl 

Absorbansi 
Fe2+ 

[Fe3+] 
awal 

(ppm) 

[Fe2+] 
terukur 
(ppm) 

%recovery 

5 0,4650 4,55 2,76 55,19 
6 0,5245 4,55 3,22 64,43 
7 0,5670 4,55 3,55 71,02 
8 0,6935 4,55 4,53 90,67 
9 0,5960 4,55 3,78 75,53 
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10 0,5820 4,55 3,67 73,35 
11 0,5625 4,55 3,52 70,33 

 
E.2. Penentuan Kadar Besi dan Ketepatan (Akurasi) dengan 
Pereduksi Natrium Borohidrida (NaBH4) 

Kadar besi diperoleh dari pengolahan data absorbansi 
hasil penelitian. Kemudian disubstitusikan ke persamaan kurva 
kalibrasi NaBH4 dimana y adalah absorbansi dan x adalah 
konsentrasi. Dimana diketahui bahwa nilai y = 0,0703x + 0,042 

 
              y = 0,0703x + 0,042 
y - 0,042 = 0,0703x 

                 x = 
y - 0,042
0,0703

 

Misalkan perhitungan pada pereduksi NaBH4 pada konsentrasi 
150 ppm dengan absorbansi (y) = 0,4045 

                 x = 
y - 0,042
0,0703

 

                 x = 
0,3835 - 0,042

0,0703
 

                 x = 
0,3415
0,0703

 

                 x = 4,86 ppm 

Keakuratan penggunaan suatu metode dapat ditentukan 
dari nilai persen recovery yang diperoleh. Perhitungan %recovery 
dilakukan sebagai berikut: 

%recovery = 
konsentrasi Fe2+ terukur

konsentrasi Fe 
 x 100% 
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Konsentrasi Fe2+ terukur dapat diperoleh dari persamaan 
garis kurva kalibrasi pada perhitungan sebelumnya. Konsentrasi 
Fe awal (mula-mula) adalah 5 ppm, akan tetapi Fe yang dipakai 
dalam percobaan ini terbuat dari FeCl3.6H2O yang bersifat 
higroskopis. Maka dari itu dilakukan pengukuran menggunakan 
instrumen AAS untuk mendapatkan konsentrasi murni dari Fe 5 
ppm. Dari hasil AAS yang dilakukan didapatkan Fe awal (mula-
mula) sebesar 4,55 ppm. Kemudian didapat pula faktor koreksi 
sebesar 0,91. 

Dari hasil yang telah dilakukan maka nilai %Recovery 
dapat dihitung sebagai berikut: 

       %recovery = 
4,86
4,55

 x 100% 

%recovery = 106,81%  

Selanjutnya dikalikan dengan faktor koreksi sebesar 0,91 
sehingga didapatkan hasil akhir sebagai berikut: 

          %recovery = 106,81% x 0,91 

%recovery = 97,16%   

Untuk data perhitungan pereduksi NaBH4 secara keseluruhan 
dapat dilihat pada tabel E.2 berikut: 

Tabel E.2 Data Konsentrasi Fe2+ dan %recovery Kadar Besi 
dengan pereduksi NaBH4 Metode Spektrofotometri Uv-Vis 

Konsentrasi 
NaBH4 

Absorbansi 
Fe2+ 

[Fe3+] 
awal 

(ppm) 

[Fe2+] 
terukur 
(ppm) 

%recovery 

120 0,3135 4,55 3,86 77,24 
135 0,3505 4,55 4,39 87,77 
150 0,4045 4,55 4,86 97,16 
165 0,3675 4,55 4,46 89,19 
180 0,3235 4,55 4,00 80,09 
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195 0,2715 4,55 3,26 65,29 
210 0,2345 4,55 2,74 54,77 
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LAMPIRAN F 
TABEL NILAI KRITIK SEBARAN t 

 
Nilai t untuk batas 

kepercayaan 
90% 95% 98% 99% 

Nilai t  untuk 
nilai P 0,1 0,05 0,02 0,01 

Banyaknya nilai a 
1 6,31 12,71 31,82 63,66 
2 2,92 4,30 6,96 9,92 
3 2,35 3,18 4,54 5,84 
4 2,13 2,78 3,75 4,60 
5 2,02 2,57 3,36 4,03 
6 1,94 2,45 3,14 3,71 
7 1,89 2,36 3,00 3,50 
8 1,86 2,31 2,90 3,36 
9 1,83 2,26 2,82 3,25 

10 1,81 2,23 2,76 3,17 
12 1,78 2,18 2,68 3,05 
14 1,76 2,14 2,62 2,98 
16 1,75 2,12 2,58 2,92 
18 1,73 2,10 2,55 2,88 
20 1,72 2,09 2,53 2,85 
30 1,70 2,04 2,46 2,75 
50 1,68 2,01 2,40 2,68 
∞ 1,64 1,96 2,33 2,58 

 
(Miller, 2010)  
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“Halaman ini sengaja dikosongkan” 
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