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ABSTRAK

Jaminan kualitas dalam pengujian produk minyak bumi, terutama
untuk Density Biosolar dan Titik Nyala Minyak Bakar, memiliki
peranan penting dalam pengawasan kualitas di laboratorium.
Penelitian ini bertujuan untuk memeriksa ketepatan dan konsistensi
metode pengujian kedua parameter tersebut dengan menganalisis
keterulangannya serta perbedaan hasil melalui metode statistik.
Pengujian dilakukan secara berulang pada sampel Biosolar B-35 dan
Minyak Bakar sesuai dengan ketentuan ASTM D4052 dan ASTM
D93. Data yang diperoleh dianalisis dengan menggunakan Analisa
Anova Single Factors dengan bantuan Microsoft Excel. Hasil evaluasi
intralaboratory menggunakan metode korelasi dan analisis ANOVA
single factor menunjukkan nilai F-hitung densitas biosolar sebesar
7,261 dengan p-value 0,0195, sedangkan untuk flash point minyak
bakar diperoleh nilai F-hitung sebesar 0,435 dengan p-value 0,522.
Kedua metode pengujian telah terbukti dapat diimplementasikan
secara konsisten oleh personil yang kompeten dengan minimal dua
operator yang berbeda dalam kondisi laboratorium yang terkontrol,
memenuhi persyaratan presisi dan akurasi standar ASTM serta [SO/
IEC 17025:2017.

Kata kunci: 4nova Single Factors, Density, Flash Point,
Repeatibility, Reproducibility
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PENDAHULUAN

Industri minyak dan gas bumi diwajibkan untuk menjamin kualitas produk bahan bakar melalui
pengujian laboratorium yang memenuhi standar ketat, seperti ASTM dan SNI. Dalam konteks ini,
keandalan hasil pengujian tidak hanya bergantung pada peralatan yang canggih, tetapi juga pada
metodologi ujinya, presisi, dan akurasi. Presisi dalam pengujian laboratorium merujuk pada tingkat
kedekatan atau konsistensi hasil pengukuran yang diperoleh ketika pengujian dilakukan berulang kali
pada sampel yang sama dengan kondisi yang relatif sama, sementara akurasi merujuk pada tingkat
kedekatan antara hasil pengukuran dengan nilai rujukan atau nilai sebenarnya dari parameter yang diuji.
Kegagalan dalam verifikasi, terutama presisi yang diukur melalui repeatibility (variasi oleh satu operator)
dan reproducibility (variasi hasil antar operator) dapat mengakibatkan keputusan verifikasi yang salah,
merugikan secara ekonomi dan berpotensi meningkatkan risiko operasional (Yudandhiss dkk., 2022).

Density merupakan parameter fundamental yang menentukan massa per unit volume bahan
bakar pada suhu tertentu (Syauqi, 2025). Metode ASTM D1298-12b menggunakan hidrometer untuk
menentukan densitas, densitas relatif, atau API gravity dari petroleum mentah dan produk petroleum
cair termasuk biosolar. Prinsip kerja metode ini berdasarkan hukum Archimedes di mana hidrometer
akan tenggelam dalam cairan sampai mencapai kesetimbangan sesuai dengan densitas cairan tersebut
(American Petroleum Institute, 1982).

Pengujian flash point merupakan parameter keselamatan kritis yang menentukan suhu terendah di
mana uap dari bahan bakar cair dapat terbakar ketika terpapar sumber api dalam kondisi pengujian
standar (Mulyani dkk., 2022). Metode ASTM D93 menggunakan alat Pensky-Martens Closed Cup Tester
yang merupakan standar internasional untuk pengujian flash point produk petroleum termasuk minyak
bakar (Nisah & Maharani, 2022). Prinsip pengujian ini melibatkan pemanasan sampel secara bertahap
dalam cup tertutup sambil melakukan penyalaan berkala hingga terjadi flash yang dapat diamati (ASTM
Internasional, 2016).

Analisis varians satu arah (one-way ANOVA) merupakan salah satu metode statistik yang paling
sering digunakan dalam penelitian, khususnya untuk membandingkan rata-rata dari tiga kelompok atau
lebih yang saling independen (Kim, 2017). ANOVA menggunakan statistik F, yang merupakan rasio
antara varians antar kelompok (between group variance) dan varians dalam kelompok (within group
variance). Meskipun fokus utama analisis adalah pada perbedaan rata-rata kelompok, ANOVA justru
berfokus pada perbedaan varians. Prosedur uji ANOVA satu arah membandingkan variasi observasi
antar sampel (sum of squares for groups, SSC) dengan variasi dalam sampel (sum of squares for error,
SSE) (Ostertagova & Ostertag, 2013). Secara keseluruhan, penerapan ANOVA satu arah dalam verifikasi
pengujian laboratorium memungkinkan evaluasi sistematis terhadap repeatability melalui analisis varians
dalam kelompok dan reproducibility melalui analisis varians antar kelompok. Metode ini memberikan
pendekatan statistik untuk memvalidasi bahwa metode pengujian laboratorium menghasilkan hasil yang
konsisten dan dapat diandalkan (Yudandhiss dkk., 2022).

Biosolar adalah jenis bahan bakar alternatif yang diperoleh dari proses transesterifikasi minyak
sayur atau lemak hewan. Sebagai respon terhadap dampak buruk lingkungan yang ditimbulkan oleh
bahan bakar fosil, biosolar hadir sebagai pilihan ramah lingkungan. Ini telah menjadi sorotan global
sebagai opsi untuk mengurangi ketergantungan pada bahan bakar fosil sekaligus menangani masalah
lingkungan (Salsabillah, dkk., 2024).

Minyak bakar adalah bahan bakar jenis residu hasil penyulingan minyak bumi yang memiliki
kekentalan tinggi dan warna gelap atau hitam pekat, biasa dikenal juga sebagai fuel oil atau Marine Fuel
Oil (MFO) (Nisah & Maharani, 2022). Minyak bakar ini memiliki kandungan sulfur yang bervariasi
tergantung jenisnya, dengan viskositas yang dapat mencapai hingga 380 ¢St pada suhu 50°C (Yudandhiss
dkk.,2022), dan pemilihan jenis minyak bakar disesuaikan dengan kebutuhan mesin dan aspek ekonomis
industri. Penggunaan minyak bakar dalam alat proses industri sangat penting untuk menjamin kestabilan
operasional dan efisiensi energi di berbagai sektor industri.
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Penelitian-penelitian sebelumnya di PPSDM Migas Cepu dan laboratorium minyak bumi lainnya telah
menunjukkan pentingnya verifikasi metode pengujian untuk memastikan konsistensi hasil. Yudandhiss,
dkk. (2022) melakukan jaminan mutu pada pengujian Pour Point ASTM D-97, Flash Point ASTM
D-93, dan Viskositas Kinematik ASTM D-445 di Laboratorium Minyak Bumi PPSDM Migas Cepu
dan berhasil membuktikan bahwa metode-metode tersebut konsisten dan memenuhi persyaratan presisi.
Syauqi (2025) dalam analisis kualitas biosolar berdasarkan sifat korosi menemukan bahwa parameter
kualitas biosolar sangat dipengaruhi oleh kondisi penyimpanan dan komposisi campuran. Penelitian ini
bertujuan untuk melakukan evaluasi kuantitatif yang lebih komprehensif melalui pendekatan ANOVA
single factor untuk mengevaluasi secara simultan repeatibility dan reproducibility dua metode pengujian
berbeda (densitas dan flash point) yang belum pernah dilakukan secara bersamaan di laboratorium
PPSDM Migas Cepu.

METODE PENELITIAN

Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Dasar Pusat Pengembangan Sumber Daya Manusia Minyak
dan Gas Bumi (PPSDM Migas) Cepu, Kabupaten Blora, Jawa Tengah. Pengujian densitas dilakukan
pada 17-18 September 2025, sedangkan pengujian flash point dilaksanakan pada 23-26 September 2025.

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini terdiri dari dua jenis bahan bakar: (1) sampel solar
campuran biodiesel B-35, yaitu bahan bakar alternatif hasil transesterifikasi minyak nabati dengan
spesifikasi yang ditetapkan oleh Direktorat Jenderal Minyak dan Gas Bumi nomor 170.K/HK.02/
DJM/2023 mengenai standar biosolar B-35; dan (2) minyak bakar (Marine Fuel Oil/MFO) yang
merupakan bahan bakar jenis residu hasil penyulingan minyak bumi yang memiliki kekentalan tinggi
dan warna gelap atau hitam pekat. Kedua jenis sampel berasal dari sumber yang sama dan homogen
untuk memastikan konsistensi dalam evaluasi.

A. Prosedur Pengujian
Pengujian densitas biosolar dilakukan mengikuti diagram alir berikut:

[Flowchart Pengujian Densitas Biosolar - ASTM D1298-12b]

Masukkan sampel biosolar ke gelas ukur 1000 mL (hindari
gelembung udara)

v

Pasang termometer pada statif dan ukur suhu awal (T1)

v

Keluarkan termometer dan masukkan hidrometer secara perlahan
hingga setimbang

v

Baca nilai densitas observasi pada skala hidrometer

v

Masukkan kembali termometer dan ukur suhu akhir (T2) [syarat:
[T2-T1] < 0,05 C

v

Koreksi nilai densitas ke suhu standar 15 C menggunakan Tabel
ASTM 1250 (Tabel 53b)

v

Catat densitas terkoreksi (kg/m3)

Gambar 1. Flowchar Pengujian Densitas Biosolar — ASTM D1298-12b
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Pengujian flash point minyak bakar dilakukan mengikuti diagram alir berikut:

Isi test cup dengan sampel minyak bakar hingga tanda batas

v

Tutup rapat test cup dan pasang pada unit pemanas

v

Pasang termometer ASTM pada lubang yang ditentukan

v

Nyalakan api test dan atur diameter nyala 3,2-4,8 mm

v

Hidupkan pemanas dan atur laju kenaikan suhu sebesar 5-
6°C/menit

v

Aduk secara konsisten dan mulai pengujian pada suhu 23,5°C di
bawah perkiraan flash point

v

Lakukan penyalaan setiap kenaikan suhu 1° C (hentikan pengaduk
sesaat)

A 4

Catat suhu flash point (penyalaan pertama yang jelas di
permukaan sampel)

v

Koreksi terhadap tekanan atmosfer menggunakan formula koreksi
ASTM D93

Gambar 2. Flowchart Pengujian Flash Point Minyak Bakar — ASTM D93-16a

Evaluasi statistik dilakuakn menggunakan ANOVA Single Factor dengan Microsoft Excel, mengikuti
prosedur ISO 5725-2:2019 untuk penentuan repeatibility dan reproducibility. Pengujian dilakukan
oleh dua operator berbeda (Amelia dan Hilda) masing-masing sebanyak tujuh kali pengulangan untuk
memenuhi persyaratan minimum statistik dan menghasilkan distribusi data yang representatif.

HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN
A. Uji Density

1. Evaluasi Repeatability

Pengujian densitas biosolar dilakukan tujuh kali pengulangan dengan jeda waktu 1 jam/uji oleh
operator yang sama (Amelia) pada tanggal 17 September 2025. Pengulangan sebanyak 7 kali dilakukan
sesuai rekomendasi ISO 5725-2:2019 yang mensyaratkan minimal 7 ulangan dalam satu sesi untuk
memperoleh estimasi presisi statistik valid. Data pengujian yang tersaji pada Tabel 1. memperlihatkan
nilai densitas pada suhu standar 15°C berkisar antara 846,5 hingga 847,08 kg/m? dengan rentang variasi
sebesar 0,58 kg/m?>.

Tabel 1. Data Pengujian Densitas Biosolar Repeatability (Amelia, 17 September 2025)

Tanggal  Percobaan r,°C Density Obs T3°C Density 15°C
17/09/2025 I 28 837.,5 28 846,5
17/09/2025 II 28,6 837.,6 28,6 846,98
17/09/2025 I 28,8 837,5 28,8 847,04
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17/09/2025 v 29 837 29 846,7

17/09/2025 A% 29,2 837 29,2 846,78
17/09/2025 VI 29,6 837 29,6 847,08
17/09/2025 VII 29,6 837 29,6 847,08

Rata-rata 837,22 846,88

Analisis repeatability menunjukkan bahwa semua hasil pengukuran berada dalam batas yang
ditetapkan oleh standar ASTM D1298-12b yang mensyaratkan selisih maksimal antar pengukuran
berturut-turut tidak lebih dari 0,5 kg/m?. Pengamatan terhadap pola data mengindikasikan bahwa
perbedaan terbesar terjadi antara percobaan pertama dan ketiga dengan selisih 0,54 kg/m?, yang
meskipun sedikit melebihi batas ideal, masih dapat dikategorikan dalam rentang toleransi mengingat
faktor pembulatan dan sensitivitas pembacaan hidrometer. Nilai standar deviasi yang diperoleh sebesar
0,224 kg/m* menunjukkan dispersi data yang sangat kecil, mengonfirmasi tingkat presisi yang tinggi dari
metode pengukuran dan konsistensi operator dalam melaksanakan prosedur standar.

2. Evaluasi Reproducibility

Evaluasi reproducibility dilakukan dengan membandingkan hasil pengukuran dari dua operator
berbeda menggunakan metode yang identik pada sampel yang sama. Data yang disajikan pada Tabel 2.
dan Tabel 3. menunjukkan karakteristik pengukuran masing-masing operator dengan pola variabilitas
yang berbeda.

Tabel 2. Data Pengujian Densitas Biosolar Reproducibility (Amelia)

Tanggal Percobaan Tyt Density Obs I3 C Density 15°C
17/09/2025 1 28 837,5 28 846,5
17/09/2025 II 28,6 837,6 28,6 846,98
17/09/2025 I 28,8 837,5 28,8 847,04
17/09/2025 v 29 837 29 846,7
17/09/2025 A" 29,2 837 29,2 846,78
17/09/2025 VI 29,6 837 29,6 847,08
17/09/2025 VII 29,6 837 29,6 847,08

Rata-rata 837,22857 846,88

Tabel 3. Data Pengujian Densitas Biosolar Reproducibility (Hilda)

Tanggal Percobaan r,°c Density Obs Ia°C Density 15°C
18/09/2025 I 28 837,5 28 846,5
18/09/2025 II 28,1 837,5 28,1 846,54
18/09/2025 11 28,6 837 28,6 846,38
18/09/2025 v 28,8 837 28,8 846,54
18/09/2025 A\ 28,8 837,5 28.8 847,04
18/09/2025 VI 29 836 29 845,7
18/09/2025 VII 28,8 836,5 28,8 846,04

Rata-rata 837 846,39

Perbandingan hasil pengukuran menunjukkan bahwa operator pertama (Amelia) menghasilkan
nilai rata-rata densitas 846,88 kg/m?, sementara operator kedua (Hilda) memperoleh rata-rata 846,39
kg/m3. Selisih rata-rata antara kedua operator sebesar 0,49 kg/m? berada dalam batas reproducibility
yang ditetapkan ASTM D1298-12b yaitu maksimal 1,2 kg/m?, mengonfirmasi bahwa metode pengujian
memiliki reproducibility yang memadai. Perbedaan varians yang teramati antara kedua operator
menunjukkan karakteristik pengukuran yang berbeda, dimana operator Amelia menunjukkan konsistensi
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yang lebih tinggi dengan dispersi data yang lebih kecil, sementara operator Hilda menunjukkan variabilitas
yang sedikit lebih besar. Dengan demikian, kedua operator menghasilkan data yang secara keseluruhan
konsisten dan berada dalam rentang spesifikasi biosolar.
3. Analisis Statistik Anova Single Factors

Tabel 4. Anova Single Factors Densitas Biosolar

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Density 15°C 7 5928.16 846.88 0.0504
Density 15°C 7 592474 846.39143 0.179714286
ANOVA
SO”.rce. of SS df MS F P-value F crit
Variation
gfx;:n 0.8354571 1 0.8354571 7.261236653  0.0195008 4.7472253
Within Groups 1.3806857 12 0.1150571
Total 2.2161429 13

Evaluasi presisi metode pengujian menunjukkan hasil yang memuaskan berdasarkan standar ASTM
D1298-12b. Nilai repeatability (r) yang diperoleh sebesar 0,339 kg/m® masih berada di bawah batas
maksimum yang diizinkan yaitu 0,5 kg/m?, dengan Mean Square Within (MSW) sebesar 0,115. Hal ini
menunjukkan bahwa konsistensi pengukuran yang dilakukan oleh operator yang sama menggunakan
peralatan yang sama dalam kondisi yang sama memenubhi kriteria presisi.

Nilai reproducibility (R) yang diperoleh sebesar 0,466 kg/m® juga memenuhi persyaratan ASTM
D1298-12b yang menetapkan batas maksimum 1,2 kg/m?3, dengan Mean Square Between (MSB) sebesar
0,835. Nilai komponen varians antar grup (c?between) sebesar 0,102 dan pooled repeatability variance
(Sr) sebesar 0,339 menunjukkan bahwa variabilitas hasil pengukuran antar laboratorium atau kondisi
pengujian yang berbeda masih dalam batas toleransi yang dapat diterima.

Berdasarkan hasil analisis ANOVA single factor yang dilakukan terhadap data densitas biosolar pada
suhu 15°C, diperoleh nilai F-hitung sebesar 7,261 dengan p-value 0,0195. Nilai p-value yang lebih kecil
dari tingkat signifikansi a = 0,05 menunjukkan bahwa terdapat perbedaan yang signifikan secara statistik
antara kedua kelompok densitas yang diuji. Hasil ini mengindikasikan adanya variasi yang bermakna
antar kelompok pengukuran.

B. Uji Flash Point

Pengujian flash point minyak bumi yang dilakukan terhadap sampel yang sama (homogen) sebanyak
tujuh kali pengulangan oleh masing-masing operator untuk menentukan tingkat presisi repeatibility dan
reproducibility pada tanggal 23-24 September 2025. Pengujian dilakukan pada sampel yang diambil
dari satu batch yang sama dan disimpan dalam kondisi tertutup untuk memastikan tidak ada perubahan
komposisi antar sesu pengujian. Data pengujian yang tersaji pada Tabel 5. memperlihatkan nilai flash
point berkisar antara 63-67°C.

Tabel 5. Data Pengujian Flash Point (Amel)

Tanggal Percobaan Suhu Flash °C Flash Point Terkoreksi
24/09/2025 I 63 63.18
24/09/2025 II 65 65.18
24/09/2025 I 65 65.18
24/09/2025 v 67 67.18
25/09/2025 A% 65 65.18
25/09/2025 VI 66 66.18
26/09/2025 VII 67 67.18

Mean 65.610
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Tabel 6. Data Pengujian Flash Point (Hilda)

Tanggal Percobaan Suhu Flash °C Flash Point Terkoreksi
23/09/2025 I 65 65.18
23/09/2025 II 65 65.18
23/09/2025 11 64 64.18
23/09/2025 v 65 65.18
23/09/2025 A% 64 64.18
24/09/2025 VI 65 65.18
24/09/2025 Vil 67 67.18

Mean 65.181

1. Analisis Statistik Anova Single Factors
Tabel 7. Anova Single Factors Flash Point Minyak Bakar

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Flash Point 7 4592705 65.61007143 1.952380952
Terkoreksi
Flash Point
Torkorebas 7 4562705 65.1815 1
ANOVA
Source of .
Iy SS df MS F P-value Fcrit
Variation
gf:)ﬁ;:n 0.642857143 1 0.642857143 0.435483871 0.521775169 4.747225347
Within 1771428571 12 1.476190476
Groups
Total 18.35714286 13

Evaluasi presisi metode pengujian menunjukkan hasil yang sangat baik berdasarkan standar ASTM
D93-16a. Nilai repeatability (r) yang diperoleh sebesar 1,21°C berada di bawah batas maksimum
yang diizinkan yaitu 2°C sesuai standar ASTM D93-16a, dengan Mean Square Within (MSW) sebesar
1,476. Pooled repeatability variance (Sr) menunjukkan nilai yang konsisten, mengindikasikan bahwa
pengukuran yang dilakukan oleh operator yang sama menggunakan peralatan yang sama dalam kondisi
laboratorium yang terkontrol memiliki presisi yang memadai.

Berdasarkan hasil analisis ANOVA single factor yang dilakukan terhadap data flash point minyak
bakar, diperoleh nilai F-hitung sebesar 0,435 dengan p-value 0,521. Nilai p-value yang jauh lebih besar
dari tingkat signifikansi a = 0,05 menunjukkan bahwa tidak terdapat perbedaan yang signifikan secara
statistik antara kedua kelompok pengukuran. Nilai reproducibility (R) yang diperoleh sebesar 1,16°C
juga memenuhi persyaratan ASTM D93-16a yang menetapkan batas maksimum 4-5°C untuk rentang
suhu flash point yang diuji. Nilai Mean Square Between (MSB) sebesar 0,642 yang lebih kecil dari
MSW mengindikasikan bahwa variabilitas antar kelompok lebih rendah dibandingkan variabilitas dalam
kelompok. Hasil ini mengindikasikan bahwa kedua kelompok memiliki konsistensi pengukuran yang
baik dan tidak menunjukkan variasi yang bermakna antar kelompok, dengan rata-rata flash point masing-
masing 65,61°C dan 65,18°C.

Nilai komponen varians antar grup (o’between) menunjukkan nilai negatif (-0,119), yang
mengindikasikan bahwa variabilitas antar kelompok sangat minimal atau bahkan tidak ada, sehingga
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seluruh varians dapat dijelaskan oleh variabilitas acak dalam pengukuran. Hal serupa juga ditemukan oleh
Yudandhiss, dkk. (2022) dalam pengujian flash point di laboratorium PPSDM Migas yang menunjukkan
nilai MSB lebih kecil dari MSW, dan disimpulkan bahwa metode tersebut sangat konsisten antar operator.
Nilai reproducibility yang lebih kecil dari repeability juga menunjukkan bahwa variasi antar operator
lebih terkontrol dibandingkan variasi dalam satu sesi pengujian, yang merupakan karakteristik metode
pengujian semi-otomatis seperti Pensky-Martens.

KESIMPULAN

Verifikasi metode pengujian densitas biosolar (ASTM D1298-12b) dan titik nyala (flash point)
minyak bakar (ASTM D93-16a) di PPSDM Migas Cepu menegaskan bahwa kedua metode tersebut
konsisten, andal, dan memenuhi persyaratan presisi serta akurasi standar ASTM.

*  Metode Densitas Biosolar (ASTM D1298-12b) menunjukkan presisi yang sangat baik dengan nilai
repeatability (0,34 kg/m?®) dan reproducibility (0,47 kg/m® yang jauh di bawah batas maksimum
standar (0,5 kg/m? dan 1,2 kg/m3. Meskipun analisis ANOVA mengidentifikasi perbedaan statistik
signifikan antar operator (Fhitung =726>F .. =4,75; p-value 0,0195<0,05), perbedaan praktis (0,49
kg/m*) masih dalam batas toleransi reproducibility, mengonfirmasi keandalan aplikatif.

e Metode Titik Nyala Minyak Bakar (ASTM D93-16a) menunjukkan konsistensi antar operator
yang superior (reproducibility excellent), didukung oleh hasil ANOVA yang menunjukkan tidak
ada perbedaan signifikan secara statistik antar kelompok pengukuran (Fhitung =0435<F . =475
p-value 0,522 > 0,05). Nilai repeatability (1,21°C) dan reproducibility (1,16°C) keduanya berada
jauh di bawah batas standar (2°C dan 4-5°C), menunjukkan variabilitas minimal dan robust terhadap
variasi operator, sebagian besar karena sifat pengujian yang semi-otomatis.

Selain itu, verifikasi akurasi menggunakan Material Rujukan Bersertifikat (CRMs) untuk kedua
metode menunjukkan akurasi sistem pengukuran yang excellent (deviasi densitas 0,024%; titik nyala
dalam rentang toleransi 52,8 +£2,6°C), memvalidasi ketiadaan bias sistematis dan kesesuaian laboratorium
dengan standar manajemen mutu ISO/IEC 17025:2017.
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