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Lampiran 1. Diagram Alir

Pembuatan Larutan

Pembuatan Larutan
Pengemban lon 3x 10° M

Pembuatan Larutan timbal
Pb(I1) 3x 10° M

Ekstraksi

Ekstraksi dengan
variasi pH

Ekstraksi dengan
variasi waktu

Pengaturan pH
larutan ion logam

Data

Proses ekstrasi
dengan variasi pH

Data

Ekstrslgf; aitiangan Analisis Kristal
) hasil ekstraksi
pltzrbandlnge}n dengan FT-IR
onsentrasi
Data Data
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Lampiran 2. Bagan Kerja

a. Pembuatan larutan pengemban ion

0,0029 g p-t-butilkaliks[6]arena

- dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL
- dilarutkan dalam klorofom hingga volumenya
menjadi 100 mL

Larutan pengemban ion 3,0 x 10° M

b. Pembuatan Induk Pb(ll) 3,0 x 10

0,0099 g Pb(NO3):

- dihomogenkan
Larutan Pb(I1) 3,0 x 10* M

- ditambahkan akuabides hingga tanda batas

Larutan Pb(l) 3,0 x 10° M

c. Ekstraksi dengan variasi pH

Larutan Pb(I1) 3,0 x 10° M

- dimasukkan 10 mL ke dalam erlenmeyer 50 mL
- ditambahkan larutan setetes demi setetes HNO30,1 M

menggunakan stirrer
- dipisahkan fasa air dan fasa organik

atom
- diulangi prosedur untuk variasi pH 3,0; 4,0; 5,0; dan 6,0

Data

d. Ekstraksi dengan variasi waktu

Larutan Pb(I1) 3,0 x 10° M

- dilarutkan dengan akuades dalam labu ukur 100 mL

- dipipet 10 mL dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL

- diekstraksi dengan larutan p-t-kaliks[6]arena sebanyak 10 mL

- diukur hasil ekstraktan menggunakan spektrofotometri serapan
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€.

f.

- dimasukkan 10 mL ke dalam erlenmeyer 50 mL

- diekstraksi dengan larutan p-t-kaliks[6]arena sebanyak 10 mL
menggunakan stirrer pada pH optimum selama 5 menit

- dipisahkan fasa organik

- diukur ekstrak menggunakan spektrofotometri serapan atom

- diulangi prosedur untuk variasi waktu 10, 15, 20 dan 25 menit

Data

Pembuatan larutan Pb(11) 1,0 x 10°°; 2,0 x 10°; 3,0 x 10° M

Larutan Pb(11) 3,0 x 10

- dipipet sebanyak 10 mL dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL
- ditambahkan akuabides sampai tanda batas, Dihomogenkan

Larutan Pb(I1) 3,0 x 10° M

- dipipet sebanyak 66,67 mL dimasukkan kedalam labu ukur
100 mL
- ditambahkan akuabides sampai tanda batas, dihomogenkan

Larutan Pb(11) 2,0 x 10° M

- dipipet sebanyak 50 mL dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL
- ditambahkan akubides hingga tanda batas, homogenkan

Larutan Pb(I1) 1,0 x 10° M

Ekstraksi dengan variasi perbandingan konsentrasi

Larutan Pb(I1) 3,0 x 10° M

- dimasukkan 10 mL ke dalam erlenmeyer 50 mL

- diekstraksi dengan larutan p-t-kaliks[6]arena sebanyak 10 mL
menggunakan stirrer pada pH optimum selama 10 menit

- dipisahkan fasa air dan organik

- diukur ekstrak menggunakan spektrofotometri UV-Vis 2600
Shimadzu

- diulangi prosedur untuk variasi perbandingan konsentrasi 0,33,
0,5,2dan 3

Data
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g. Analisis Kompleks p-t-butilkaliks[6]arena denagn ion logam Pb(ll)
menggunakan FT-IR

Larutan Pb(I1) 3,0 x 10° M

- dimasukkan 10 mL ke dalam erlenmeyer 50 mL

- diatur pH hingga 5 menggunakan HNOz 0,1 M

- diekstraksi dengan larutan p-t-kaliks[6]arena sebanyak 10 mL
menggunakan stirrer selama 10 menit

- dipisahkan fasa organik

- ditambahkan Na>SO4 sambil diputar secara perlahan

- didiamkan selama 10 menit

- dituang kedalam gelas kimia lain dan didiamkan hingga
terbentuk kristal

- dianalisis menggunakan FT-IR Prestige-21 Shimadzu

Hasil

35



Lampiran 3. Perhitungan

1. Pembuatan larutan pengemban ion p-t-butilkaliks[6]arena 3 x 10° M
G=MxMrxL
=3x10°M x973,4 g/mol x 0,1 L
=0,0029 gram

2. Pembuatan larutan induk timbal 3 x 10 M dalam 100 mL

_ G _ 1000
"~ Mr Vv
G=MxMrxL

=3x10*Mx 331,2g/mol x0,1 L
=0,0099 gram
3. Pembuatan larutan timbal 3 x 10 dari larutan timbal 3 x 10* M dalam
100 mL
M1 X Vi=M2x V>
3x10*MxV1=3x10° Mx 100 mL
V1=10 mL
4. Penbuatan Larutan HNO3 0,1 M dari HNO3 6 M sebanyak 100 mL
M1 xVi=M2Xx V2
6 MxV:=0,1Mx100 mL

Vi=16mL

5. Pembuatan Larutan Induk 100 ppm sebanyak 100 mL

ppm x V x Mr Pb(NO;),
Ar Pb(NO;),

Massa =
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100%( 0,1 L x 331,2 g/mol
- 207,2

33121
© 2072

=15,985 mg
=0,0159 g
6. Pembuatan larutan standar 0,1; 1, 2, 4, dan 8 ppm
a. Konsentrasi 10 ppm dalam 100 mL
M1 xVi=M2 X V2
100 ppm x V1 =10 ppm x 100 mL
V1=10mL
b. Konsentrasi 0,1 ppm dalam 50 mL
M1 XxVi=M2 X V>
10 ppm x V1 =0,1 ppm x 50 mL
V1i=0,5mL
c. Konsentrasi 1 ppm dalam 50 mL
M1 X Vi=M2x V>
10 ppm x V1 =1 ppm x 50 mL
Vi=5mL
d. Konsentrasi 2 ppm dalam 50 mL
M1 X Vi=M2x V>
10 ppm x V1 =2 ppm x 50 mL
Vi=10mL
e. Konsentrasi 4 ppm dalam 50 mL

M1 xVi=M2x V>



10 ppm x V1= 4 ppm x 50 mL
Vi=20mL
f. Konsentrasi 8 ppm dalam 50 mL
M1 xVi=M2xV;
10 ppm x V1= 8 ppm x 50 mL
V1i=40mL
7. Pembuatan larutan Pb(l1) berbagai konsentrasi
a. Pb(ll) 3 x 10°dalam 100 mL
M1 xVi=M2xV;
3x10*x V1= 3x10°x 100 mL
V1=10mL
b. Pb(ll) 2 x 10~ dalam 100 mL
M1 xVi=M2xV;
3x10°x V1= 2x10°x 100 mL

V1=6,67 mL

c. Pb(Il) 1 x 10°dalam 100 mL
M1 XVi=Max V>
2x10°x V1= 1x10°x 100 mL

V1=50 mL

8. Konsentrasi Pb(ll) terekstrak pada variasi pH
a. pH2

Konsentrasi Akhir
Ekstrak Pb (%) = : x 100%
Konsentrasi Awal




_0,11x 107
= ?’XT x 100%

=3,9%
pH 3

Konsentrasi Akhir

Ekstrak Pb (%) = - x 100%
Konsentrasi Awal

0,064 x 107
= W X 100%
=2,14%
pH 4

Konsentrasi Akhir

Ekstrak Pb (%) = ; x 100%
Konsentrasi Awal

0,11x 107
= W X 100%
=3,9%
pH 5

Konsentrasi Akhir
Ekstrak Pb (%) = : x 100%
Konsentrasi Awal

0,21 x 107
= Sx105 x 100%
=6,99%
pH 6

Konsentrasi Akhir
Ekstrak Pb (%) = onsentras Awal x 100%
w.

_0,13x107

37107 X 100%

= 4,34%
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9. Konsentrasi Pb(Il) terekstrak pada variasi waktu

a.

5 menit

Konsentrasi Akhir
Ekstrak Pb (%) = : x 100%
Konsentrasi Awal

0,52 x 10
= X105 x 100%
=17,62%
10 menit

Konsentrasi Akhir

Ekstrak Pb (%) = - x 100%
Konsentrasi Awal

1,93 x 107
= W x 100%
=64,18%
15 menit

Konsentrasi Akhir

Ekstrak Pb (%) = ; X 100%
Konsentrasi Awal

_1,77x107

oS X 100%

=59,26%

20 menit

Konsentrasi Akhir

Ekstrak Pb (%) = - x 100%
Konsentrasi Awal

1,76 % 107

o5 X 100%

= 58,82%
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e. 25 menit

Konsentrasi Akhir

Ekstrak Pb (%) = - x 100%
Konsentrasi Awal

1,79 107

37105 X 100%

=59,71%

10. Perbandingan konsentrasi p-t-butilkaliks[6]arena dan ion logam

Perbandingan L : M Absorbansi
0 0
0,33 0,012
0,5 0,001
1 0,159
2 0,054
3 0,07
0,18
0,16
0,14
0,12
< 01
8
o 0,08
8
< 0,06
0,04
0,02
0
002 0 0,5 1 1,5 _ 2 2,5 3 3,5
Fraksi mol

Y= 0,1625x — 0,0313

Y ()= -0,0461x + 0,186
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Yo=Y
0,1625x — 0,0313 = -0,0461x + 0,186
0,1625x — 0,0461x = 0,186 — 0,0313
0,2086x = 0,2173

02173
~0,2086

X

x=1,04
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Lampiran 4. Dokumentasi Penelitian

Pembuatan larutan pengemban Pembuatan larutan induk Pb(Il)
ion (p-t-butilkaliks[6]arena 3,0x10°M
3,0x10°M

Ekstraksi dengan variasi pH Ekstraksi dengan variasi waktu
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Ekstraksi dengan variasi perbandingan Ekstraksi menggunakan
konsentrasi magnetic stirrer

Analisis menggunakan FT-IR Analisis menggunakan UV-Vis 2600
Prestige-21 Shimadzu

Analisis menggunakan spektrofotometri serapan atom
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Lampiran 5. Data Hasil AAS

1. Data Ekstrak Pb(ll) terhadap variasi pH

Konsentrasi (10°

pH Abs M) %terkstrak
2 0,003 0,11 3,90
3 0,0016 0,064 2,14
4 0,003 0,11 3,90
5 0,0053 0,21 6,99
6 0,0033 0,13 4,34

2. Data Ekstrak Pb(I1) terhadap variasi Waktu

waktu kontak Abs Konsentrasi (10° M) % terekstrak
5 0,0136 0,52 17,62
10 0,0483 1,93 64,18
15 0,0446 1,77 59,26
20 0,0443 1,76 58,82
25 0,045 1,79 59,17
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Lampiran 6. Data Spektrum UV-Vis

1. Spektrum UV-Vis p-t-butilkaliks[6]arena tanpa penambahan logam

Overlay Spectrum Graph Report

05/27/2021 03:04:53 PM
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Kaliks6arena 2 x10"-5 M.s
Kaliksbarena 3 x10"-5 M.s
N
i
0.400— =
©
i
[
0.200 [ !
1] | N
2 fi
=2 ©o B o© ~ 0 © ] ma o U S
0.000 e — S oo e 18
PP - v
-0.200 - -
0300l vy | PR | TR By popop v gy Lo ]
200.00 300.00 400.00 500.00 600.00 700.00
nm.
Page 1/1

46



2. Spektrum UV-Vis p-t-butilkaliks[6]arena dengan penambahan ion

logam Pb(I1) dengan perbandingan 1:3

0.595 T

Abs.

0177}

-0.242 .

190.00

[Measurement Properties]
Wavelength Range (nm.):
Scan Speed:

Sampling Interval:

Auto Sampling Interval:
Scan Mode:

[Instrument Properties]

Instrument Type:

Measuring Mode:

Slit Width:

Accumulation time:

Light Source Change Wavelength:
Detector Unit:

S/R Exchange:

Stair Correction:

[Attachment Properties]
Attachment:

[Operation]
Threshold:
Points:
InterPolate:
Average:

[Sample Preparation Properties]
Weight:

Volume:

Dilution:

Path Length:

Additional Information:

190.00 to 500.00
Medium

0.2

Enabled

Single

UV-2600 Series
Absorbance

0.2

0.1 sec.

323.0 nm
Direct

Normal

OFF

None
0.0010000
4

Disabled
Disabled

345.00 500.00
nm.
No. PV Wavelength Abs. Description
1 @ 487.40 0.020
2 ® 474.00 0.016
3 @ 466.40 0.014
4 @® 463.20 0.014
5 ® 435.60 0.012
6 @® 389.60 0.013
7 @® 287.20 0.525
8 @® 239.80 0.492
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3. Spektrum UV-Vis p-t-butilkaliks[6]arena dengan penambahan ion
logam Pb(I1) dengan perbandingan 1:2

0.574 T T T T T T T
= 4
ak i
/
& / |
2 0.140 | i
\ @ ~ Qo™ N =
, TR B S 11 S B
-0.295 ! 1 ' | ' 1 ! | L
190.00 345.00 500.00
nm.
[Measurement Properties] No. PV Wavelength Abs. Description
Wavelength Range (nm.): 190._00 to 500.00 1 ) 49820 0.001
Scan Speed: Medium
; 3 2 ® 487.40 0.002
Sampling Interval: 0.2
Auto Sampling Interval: Enabled 3 ® 471.00 0.000
Scan Mode: Single 4 ® 465.80 0.001
5 @ 461.40 0.001
[Instrument Properties] 6 ® 457.60 0.001
Instrument Type: UV-2600 Series 7 ® 391.20 -0.003
Measuring Mode: Absorbance 8 @ 346.20 0.001
Sty 0.2 9 @ 287.20 0.408
Accumulation time: 0.1 sec. ) ® 554.80 0.127
Light Source Change Wavelength: 323.0 nm 239A80 0‘502
Detector Unit: Direct 1 ® - -
SIR Exchange: Normal 12 ® 208.80 0.201
Stair Correction: OFF
[Attachment Properties]
Attachment: None
[Operation]
Threshold: 0.0010000
Points: 4
InterPolate: Disabled
Average: Disabled
[Sample Preparation Properties]
Weight:
Volume:
Dilution:

Path Length:
Additional Information:

48



4. Spektrum UV-Vis p-t-butilkaliks[6]arena dengan penambahan ion
logam Pb(I1) dengan perbandingan 1:1

0.521 T 5 T T T T T
{
E i 4
| [t}
‘ i
~
f I ]
|
I | k. N —
: I w‘n < i
£ 0125-"““‘ (L i -
< ' ;,-ull it
[if e
I BRI IH
E I -
Il !“I‘ Al
il ’I ' “ | )
-0.271 L 1 L 1 I 1 L
190.00 345.00 500.00
nm.
[Measurement Properties] No. PNV Wavelength Abs. Description
Wavelength Range (nm.): 190.90 to 500.00 1 ) 440.20 0.161
Scan Speed: Medium
Sampling Interval: 0.2 2 ® 433'63 3'129
éuto SMan;pIing Interval: gpallnled 2 : g:v;go 0.122
can Mode: ingle ; ‘
5 @® 279.40 0.362
[Instrument Properties] 6 @® 240.20 0.455
Instrument Type: UV-2600 Series T ® 193.40 0.281
Measuring Mode: Absorbance
Slit Width: 0.2
Accumulation time: 0.1 sec.
Light Source Change Wavelength: 323.0 nm
Detector Unit: Direct
S/R Exchange: Normal
Stair Correction: OFF
[Attachment Properties]
Attachment: None
[Operation]
Threshold: 0.0010000
Points: 4
InterPolate: Disabled
Average: Disabled

[Sample Preparation Properties]
Weight:

Volume:

Dilution:

Path Length:

Additional Information:
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5. Spektrum UV-Vis p-t-butilkaliks[6]arena dengan penambahan ion
logam Pb(I1) dengan perbandingan 2:1

0.526 T T T T T T T T T
L ‘ 4
\
L | o)
©
- @ | -
i *
@
Ed 0.156 s 1
o N %
< ‘ =
T { [
-0.215 1 1 ! | 1 1 ! 1 !
190.00 345.00 500.00
nm.
[Measurement Properties] No. PV Wavelength Abs. Description
Wavelength Range (nm.): 190.90 to 500.00 1 ® 490.40 0.071
Scan Speed: Medium 2 ® 246.40 0.057
Sampling Interval: 0.2 - -
Auto Sampling Interval: Enabled 3 ® 435.00 0.054
Scan Mode: Single 4 ® 385.00 0.041
5 @® 339.80 0.026
[Instrument Properties] 6 @® 279.40 0.290
Instrument Type: UV-2600 Series 7 @® 239.80 0.464
Measuring Mode: Absorbance 8 @ 220.40 0.266
Slit Width: 0.2
Accumulation time: 0.1 sec.
Light Source Change Wavelength: 323.0 nm
Detector Unit: Direct
S/R Exchange: Normal
Stair Correction: OFF
[Attachment Properties]
Attachment: None
[Operation]
Threshold: 0.0010000
Points: 4
InterPolate: Disabled
Average: Disabled
[Sample Preparation Properties]
Weight:
Volume:
Dilution:

Path Length:
Additional Information:
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6. Spektrum UV-Vis p-t-butilkaliks[6]arena dengan penambahan ion
logam Pb(I1) dengan perbandingan 3:1

0.388 T T T T T T T T
L ” 4
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= | I -
' L &
13
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190.00 345.00 500.00
nm.
[Measurement Properties] No. PV Wavelength Abs. Description
Wavelength Range (nm.): 190._00 to 500.00 1 ) 263.60 0.090
Scan Speed: Medium
: 3 2 [ ] 435.00 0.070
Sampling Interval: 0.2
Auto Sampling Interval: Enabled 3 ® 411.00 0.057
Scan Mode: Single 4 ® 390.60 0.046
5 @® 364.60 0.032
[Instrument Properties] 6 ® 279.40 0.274
Instrument Type: UV-2600 Series
Measuring Mode: Absorbance
Slit Width: 0.2
Accumulation time: 0.1 sec.
Light Source Change Wavelength: 323.0 nm
Detector Unit: Direct
SIR Exchange: Normal
Stair Correction: OFF
[Attachment Properties]
Attachment: None
[Operation]
Threshold: 0.0010000
Points: 4
InterPolate: Disabled
Average: Disabled

[Sample Preparation Properties]
Weight:

Volume:

Dilution:

Path Length:

Additional Information:
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Lampiran 7. Data Hasil FT-IR
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2. FT-IR p-t-butilkaliks[6]arena penambahan ion logam Pb(II)
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