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ABSTRAK -

Telah dibuat elektroda selektif ion fosfat dengan bahan aktif aliquat fosfat. Bahan
aktif ini dicampur dengan bahan lain vaitu dioctyl phthalate (DOP), polivinyl
chloride (PV'C), dan pelarut tetrahydrofuran (THF). Dengan komposisi membran
7 % aliguat fosfat, 35 % PVC, dan 58 % DOP elektroda ini memiliki faktor
Nemst 40,9 mV/dekade dengan trayek pengukuran 10™° M = 107" M. Limit deteksi
ESI fosfat adalah 3.9 x 10” M dengan waktu tanggap elektroda berkisar 10 detik
hingga 22 detik. Elekiroda ini dapat bekerja optimum pada pH 4. lon sulfit pada
konsentrasi 107 M dan 107 M tidak mengganggn pengukuran ion fosfat. Pada
konsentrasi 107 M, 10° M, dan 107" M ion sulfit ridak berpengaruh pada
pengukuran ion fosfat 10 M — 107 M, tetapi mengeanggu penentuan fosfat 107
M.

Kata kunci : ESI fosfat, faktor Nernst, sulfit, pH




ABSTRACT

Phosphate ion selective electrodes based on aliquat-phosphate as active compound
have been made. This active compound was mixed with dioctyl phthalate (DOP),
polivinyl chloride (PVC), and tetrahydrofuran (THF) as solvent. The electrode
with composition of 7 % aliquat-phosphate, 35 % PVC, and 58 % DOP showed a
Nemnstian response over phosphate concentration ranging from 107 M to 10™ M
and the Nemstian slope value was 40,9 mV per decade. The detection limit was
3,9 x 107 M. The response time of this electrode ranging from 10 to 22 seconds,
and the optimum performance was on pH 4. 107 M and 107 M of sulphite ion did
not interfere the measurement of phosphate ion. 10™ M, 107 M, and 107 M
sulphite ion did not interfere the measurement of 10 M to 107 M phosphate ion,
but it interfered the measurement of 10" M phosphate ion.

Key words : Phosphate [SE, Nemnst factor, sulphite, pH
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BABI

PENDAHULUAN

L1 Latar Belakang
Sensor sebagai piranti analitik berfungsi sebagai pengesan keberadaan dan
kuantitas suatu bahan tertentu, dengan mengubah sinyal non listrik menjadi sinyal

listrik. Sensor telah berkembang pesat lebih dari dua dekade'”,

Elektroda Selektif lon (ESI) merupakan suatu sensor elektrokimia potensiometrik
yang banyak digunaken karena memiliki selektivitas, sensitivitas, keakuratan dan

ketepatan yang relatif cukup tinggi'.

Fosfat merupakan salah satu parameter pendeteksian pencemaran air’. Sumber
utama fosfat di sistem perairan adalah limbah pertanian dan perkotaan. Kadar
fosfat yang tinggi di sistem perairan dapat menyvebabkan kematian ikan — ikan dan
masalah - masalah lain seperti ledakan alga beracun dan berkurangnya
keanekaragaman hayati®.

Penentuan anion fosfat dalam svatu sampel dapat dilakukan dengan berbagai
metode, salah satu di antaranya metode elekirokimia yaitu menggunakan

Elekiroda Selektif lon Fosfat.




1.2 Ruang Lingkup

Pada penelitian ini dibuat elektroda kawat terlapis yang merupakan elektroda
membran yang selektif terhadap ion fosfat. Elektroda dibuat dengan melapisi
kawat platina dengan pasangan jonik aliquat H,PO," yang digabungkan dengan
DOP sebagai plastizer, PVC sebagai pendukung membran, dan THF sebagai
pelarut, Uji kualitas elektroda meliputi faktor Nemst dan trayek pengukuran, limit
deteksi, waktu tanggap, pengaruh pH, dan koefisien selektivitas dengan metoda

larutan tercampur.

ujuan Penelitian
enelitian ini bertujuan untuk :
1. Membuat ES] fosfat tipe kawat terlapis.
2. Menentukan faktor Nernst dan trayek pengukuran, limit deteksi, wakt
tanggap, dan pengaruh pH.
3. Menghitung koefisien selektivitas elektroda kawat terlapis teshadap ion sulfit.




BAB 1l

TINJAUAN PUSTAKA

IL1 Potensiometri

Potensiometri merupakan salah satu cara pemeriksaan  fisikokimia yang
menggunakan peralatan listrik untuk mengukur potensial elektroda indikator.
Besarnya potensial elektroda indikator ini bergantung pada kepekatan ion-ion
tertentu dalam larutan®. Beberapa kelebihan dari metode potensiometr yaitu

cepat, tidak terlalu mahal, mudah diautomasikan, dan tidak merusak sampe!”,

Peralatan yang dibutuhkan untuk metoda ini terdiri atas larutan elekirolit; alat
ukur tegangan; dan elektroda yang menghubungkan larutan dengan alat ukur
tegangan. Elektroda digolongkan atas elektroda kerja (indikator) dan elektroda

pembanding®,

Suitu sel dalam mana reaksi kimia berlangsung spontan sambil membebaskan
energi listrik disebut sel galvani. Daya gerak listrk (emf) diukur dengan satuan
volt dan dirujuk sebagai potensial sel. Sat volt adalah emf yang diperlukan untuk
memberikan satu joule (1) energi kepada muatan listrik sebesar satu coulomb (C)-




11.2 Elektroda Pembanding

Di dalam beberapa penggunaan analisis ¢lektrokimia, diperlukan suatu elektroda
dengan harga potensial setengah sel yang diketahui, konstan dan sama sekali tidak
peka terhadap komposisi larutan yang sedang diselidiki. Suatu elektroda vang
memenuhi  persyaratan di atas disebut elektroda pembanding (reference
electrods)’,

Beberapa contoh elektroda pembanding adalah sebagai berikut

1. Elektroda kalomel
Elektroda kalemel paling luas penggunaannya dalam pengukuran elektrokimia
dan banyak tersedia di pasaran. Elektroda ini terdiri atas merkuri, merkuri
klorida (kalomel), dan ion klorida. Jenis yang paling sering digunakan adalah
elektroda kalomel yang dijenuhkan dengan KCl, yang harga potensialnya
0,2444 V pada subu 25° C.

2. Elektroda perak / perak klorida
Elektroda perak / perak klorida dibuat dengan melapisi kawat perak dengan
perak klorida dan dicelup pada larutan klorida (biasanya KCI) yang
diketahui konsentrasinya. ‘Elektroda jenis ini mempunyai harga potensial

0,1989 V pada suhu 25°C*,

IL3 Elektroda Indikator
Elektroda indikator merupakan elektroda yang harga potensialuya bergantmg
pada aktivitas ion yang akan ditetapkan’. Elekiroda indikator dibagi menjadi dua




kategori, elekiroda logam dan elektroda membran”,

1. Elektroda logam

Elektroda logam dapat dikelompokkan ke dalam elektroda Jenis pertama (firss

kind), jenis kedua (secomd kind), jenis ketiga (third kind), dan elekiroda

redoks”,

Elektroda jenis pertama

Elektroda jenis pertama adalah elektroda yang langsung berkesetimbangan
dengan kalion yang berasal dani elektroda logam tersebut. Contoh
elektroda ini adalah elektroda tembaga,

Elektroda jenis kedua

Elektroda jenis kedua adalah elektroda yang harpe potensialnya
bergantung pada konsentrasi suatu anion yang dengan ion yang berasal
dari elektroda membentuk endapan atau ion kompleks yang stabil, Contoh
elekiroda jenis kedua adalah elektroda perak atau halida,

Elekiroda jenis ketiga

Elektroda jenis ketiga adalah elekiroda Jogam yang harga potensialnya
bergantung pada konsentrasi ion logam lain. Contohnya elektroda Hg
dapat dapat digunakan untuk menentukan konsentrasi Ca®*, Zn®. atau
Cd* yang terdapat dalam larutan.

Elektroda redoks

Logam-logam mulia seperti platina, emas, dan palladivm bertindak
sebagai elektroda indikator pada reaksi redoks.




2. Elektroda membran

Flektroda membran seringkali disebut elektroda selektif ion karena elektroda
ini memiliki selektivitas yang lebih besar terhadap ion tertentu dibandingkan
on lainnya. Elektroda membran juga dikenal sebagai clektroda plon karena
hasil pengukurannya dicatat sebagai suatu fungsi-p, seperti pH, pCa, atau
pNO;".

Membran yang digunakan diklasifikasikan atas elektroda membran kristal dan
elektroda membran non kristalin. Membran kristal terbagi menjadi kristal
tunggal dan polikristalin atau kristal campuran, Contoh kristal tunggal adalah

LiF; untuk F, dan contoh polikristatin adalah Ag,$ untuk §* dan Ag".

Membran non kristalin terbagi menjadi pgelas, cairan, dan cairan polimer,
Contoh: membran gelas adalah gelas silikat untuk Na' dan H'. Contoh
membran cairan adalah cairan penukar ion untuk Ca®* dan pembawa netral
untuk K°. Contoh membran cair polimer adalah polyvinil ehloride untuk Ca®*

dan NO*,

114 Sifat Membran Selektif lon
Semua membran selektif ion  memiliki sifat yang umum yang tertuju kepada
sensitivitas dan seleknivitas elekiroda membran terhadap kation dan anion

tertentu'"., Sifat-sifat tersebut di antaranya adalah sebagai berikut -




1.

Kelarutan minimum

Sifat yang penting dari suaty medium selektif ion adalah kelarutannya dalam

larutan analit mendekati nol.

. Konduktivitas listrik

Suatu membran harus menunjukkan konduktivitas lstrik. walaupun kecil.
Secara keseluruhan, konduksi ini dalam bentuk migrasi dari ion bermuatan
tunggal melalui membran,

Reaktivitas selektif dengan analit

Suatu membran atau beberapa spesi yang terkandun g dalamn matriks membran
harus biss mengikat secara selektif jon analit. Tiga tipe dani pengikatan adalah
penkar-ion, kristalisasi, dan kompleksasi. Pengikatan dengan tipe penukar-

1on dan kristalisasi lebih umum terjadi.

LS Prinsip Timbulnya Potensial

Pada penelitian. ini jenis elektroda selektif ion yvang dibuat adalah elekiroda kawat

terlapis yang merupakan elektroda membran. Potensial timbul pada elektroda

membran akibat selektivitas membran terhadap ion tertenm'®,

Prinsip timbulnya potensial pada elektrods membran: secara sederhana adalah

sebagai berikut: ketika elektroda membran dimasukkan ke dalam larutan

elektrolit, di sekitar permukaan elektroda yang bersentuhan dengan elektrolit akan

terbentuk lapisan Helmholtz, Pada lapisan ini terdapat muatan vaitu ion-ion dari




elektrolit yang menempel pada permukaan elekiroda yang bermuatan

berlawanan’,

Gambar 1 : Anlar muka elekiroda-elekirolit

(Sumber : Joseph Wang, Analytical Electrochemistry, 2000)

Lapisan yang terdekat dengan permukaan elektroda disebut IHP (fnner Helmholtz
plane). Lapisan berikutya disebut OHP (outer Helmholtz plane), IHP dan OHP
merupakan lapisan kompak (compact fayer). Lapisan selanjutnya (di luar lapisan

kompak) disebut lapisan sebaran (diffiese laper)''.




116 Karakteristik Elektroda Selektif Ton

Kualitas ESI ditentukan oleh besaran-besaran karakteristik yang meliputi faktor
Nemst dan trayek pengukuran, limit deteksi, waktu tanggap, serta koefisien
selcktivitas, Besaran-besaran tersebut perlu ditentukan untuk setiap elekiroda

karena menentukan kelayakan suatu elektroda bermembran'®

1. Faktor Nemst

Faktor Nernst atau lereng suatu ESI dapat diperoleh dengan cara mengalurkan
potensial E (mV) hasil pengukuran terhadap ~log C (konsentrasi). Hubungan
antara potensial elektroda yang terulour dengan keaktifan ion dalam: larutan
dinyatakan dengan persamaan Nernst sebagai berikut™':
e s e VAN - = .|
dengan :
K = tetapan

2303RT
nF

3 = faktor Nemst yang setara dengan

a = aktifitas ion

2. Waktn tanggap
Waktu tanggap (response time) adalah wakm yang diperlukan suatu ESI
untuk memberikan respon potensial vang konstan, Makin cepat elekiroda
membern respon potensial yang konstan, makin baik elekiroda tersebut, Waktu'
tanggap dipengaruhi oleh konsentrasi analit dan pengadukan yang berfungsi

untuk mempercepat proses kc-sd.imhﬂ.ngm“.

s




3. Koefisien selektivitas

Tidak ada ESI yang hanya merespon ion utama yang ditentukan saja, namun
dapat merespon ion-ion lain yang terdapat dalam cuplikan. Meskipun ESI
telah dirancang sedemikian rupa schingga diharapkan memberikan respon
hamya pada ion vang ditentukan saja. Sifat permiselektil dari membran
menyebabkan ESI akan merespon terhadap ion utama dan jon asing yang
terdapat dalam larutan cuplikan'™'?,

Derajat selektivitas ESI terhadap ion wiama i dengan ion pengganggu j
dinyatakan denga koefisien selektivitas. Hubungan antara potensial yang

diukur dengan selektivitas elektroda diberikan oleh persamaan berikut'™":

. 2303RT LR
E=Bot =—— log g+ DK@} i @3)
dengan :
a, = keaklifan ion ulama

a, = keaktifan ion pengganggu

Zi = muatan ion utama

zj = muatan 10N asing

‘koefisien selektivitas ion i terhadap ion j

b
1

Bila a,> Kyla, J''* dan K;j = 0, maka ion asing tersebut tidak mengganggu.

Jika elektroda sangat  selektif terhadap i daripada ion j, maka Kj < L

Sebaliknya jika elektroda sangat selektif terhadap ion j daripada ion i, maka

=]




Ky = 1. Harga Ky tidak pemah konstan untuk aktivitas jon i dan j. Variasi

harga K tergantung pada respon elektroda dan lingkungan ion dalam

larutan'?,

Dua cara yang dapat digunakan untuk menentukan harga koefisien selektivitas
yaitu metoda larutan terpisah dan metoda larutan tercampur. Pada metode
larutan terpisah, potensial elekiroda diukur dalam larutan yang mengandung
100 utama i tanpa adanyva ion pengganggu j. Kemudian dalam larutan yang
mengandung ion pengganggu j tanpa adanya ion utama i Metode ini
sederhana, tetapi kurang baik karena penentuan potensial E (mV) dilakukan
pada kondisi berbeda. Karenanya harga Ki; yang diperoleh tidak mempunyai

tingkat kedapatulangan vang baik (tidak reprodusibel)'®",

Pada metode larutan tercampur, potensial elektroda diukur dalam larutan yang
hanya mengandung ion wtama, yaitu E;, kemudian diukur dalam larutan YAng
mengandung 1on utama serla ion pengganggy, vaitu E;. pada masing-masing

pengukuran diperoleh persamaan sebagai berikut' ™'

IRT

EJEE“+ 2#30“‘.‘ ]ﬁg ﬂl' R R R N TN T TT] {2.4}
2303KT rle

B Eo+ *335_ tog b+ K, (@)} oo (25)

Dengan mengurangkan persamaan (2.5) ke (2.4) diperoleh persamaan (2.6):

(2.6)

TSN
B = 230RT {a. () }

zF 2

-




Dengan memasukkan harga R (tetapan gas ideal) = 8,314 joule / mol K, F
(tetapan Faraday) = 96500 coulomb / ekuivalen, dan T = 298 K, maka
diperoleh hubungan berikyt -

l,.:.I{I1:.--:H5.'---I-l.i-ll-'.l -_l'_l

5\."'--;;
dy

Kij -

(2.7)

dimana : AE = E-E;
Persamaan ini memberikan hubungan antara aktivitas ion utama, ion

pengganggu dan koefisien selektivitas sehingga dapat digunakan untuk

menentukan koefisien selektivitas'™

IL.7 Fosfat
Fosfat (PO4™), bobot molekular 95, campuran dari fosfor (P)-berat atom 31.
Fosfor ditemukan dalam banyak mineral yang umum seperti apatit, dalam wujud

fosfar®,

Air biasanya mengandung fosfat anorganik terlarut. Fosfal yang terdapat di air
sebagai HPOy", HyPOy, dan HaPOs ™, Fosfat yang larut, seperti NasPO,
terhidrolisis dalam air membuat larutan yang bersifat basa sehingga merendahkan
permukaan air dan terasa seperti sabun, Natrium fosfat digunakan sebagai zat
tambahan dalam banyak sabun dan deterpen. Akibat dart hal ini adalah
meningkatmya pencemaran ion fosfat di danau-danau dan sungai-sungai. Fosfat

dalam jumlah yang sangat besar digunakan dalam pupuk™,
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Fosfat dapat mengganggu pertumbuhan tanaman dan gangpang di waduk, Bila
kadar fosfat sangat rendah lebih keci dari 0,001 mg/l, pertumbuhan tanaman dan
ganggang akan terhalang, disebut oli gotrop”. Bila kadar fosfat tinggi, tanaman air
terpupuk  berlebihan, pertumbuhannya tidak  terbatas, schingga dapat
menghabiskan oksigen di dalam air waduk. Hal ini tidak memungkinkan bagi
kehidupan binatang air*"*. Konsentrasi limbah domestik fosfat berkisar antara 15

sampai dengan 30 mg/l (sekitar 5 sampai 10 mg/l PY',

[L8 Sulfit

Sulfit (SOy™), merupakan hasil wtama dari $O;', Pembakaran bahan bakar
minyak di antaranya menghasilkan sulfur dicksida vang kemudian melanut pada
atrr hujan menjadi hidrogensulfit  dan sulfic Pada industri mekanan sulfit

digunakan sebagai bahan tambahan pada anggur, bumbu makanan, jus buah, dan

sayuran,

Sulfit pada air juga berasal dari buangan industri kertas, dimana pada industri ini
sulfit digunakan untuk membuat selulosa sulfit. Air limbah sulfit berbahaya bagi
lingkungan karena sebagai pereduksi sulfit sangat mempengaruhi konsentrasi

oksigen pada air'”.
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BAB 111

METODOLOGI PENELITIAN

11L1 Alat dan Bahan

HL1.1 Alat

a.
b.
C.

d.

mV/pH meter Orion 720 A untuk mengukur potensial dan pH larutan.
Elektroda kaca sebagai elekiroda kerja untuk mengukur pH larutan.
Elektroda perak / perak klorida (Ag/ApCl) sebagai elektroda pembanding,
Meraca digital untuk menimbang bahan-bahan kimia.

Pengaduk magnetilc

Stopwatch untuk menentukan waktu tanggap ESL.

Peralatan gelas yang umum digunakan di laboratorivm.

11I1.2 Bahan-

Tip biru sebagai badan elektroda.

Kawat platina untuk pembuatan elekiroda pembanding dalam,

Kawat tembaga sebagai konduktor.

Kabel koaksial sebagai penghubung elektroda kerja dengan mVipH meter
Orion-720 A

KH:P(Qy sebagai bahan pembuatan larutan induk.

Aliquat 336 HaPOy untuk pembuatan membran.

Polivinyl chloride ( PVC) sebagai pengikat dalam pembuatan membran.

-—
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h. Dioctyl phthalate (DOP) untuk meningkatkan kekuatan dan fleksibilitas

membran.

L. Tetrahydrofuran (THF) untuk melaruthan PVE pada pembuatan membran,
J. Na;50zuntuk pembuatan larutan asing 5[};1'.

k. HMNO; dan NaOH untuk mengatur pH larutan,

. Aquades sebagai pelanu.

1112 Prosedur Kerja

TL.2.1 Pembuatan larutan

MML2.1.1 Larutan Induk

Larutan induk yang digunakan sebagai standar adalah larutan KH:POs dengan
konsentrasi 0,1 M dan dilakukan pengenceran sampai konsentrasi 107 M untuk

pengukuran tegangan [iap konsentrasi.

1.2.1.2 Larutan aliquat 336 fosfat

Sebanyak 15 ml aliquat 336 dimasukkan ke dalam coreng pemisah. 10 ml larutan
EH,PO, 1,5 M dimasukkan ke dalam corong pemisah, kemudian diekstraksi
sampai terjadi pertukaran anion CI” dan gongus aliquat dengan H;POy. Ekstraksi
dilakukan hingga tercapai penukaran anion secara sempurna dan terbentuk aliquat
HaPOy

I3
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I11.2.1.3 Larutan asing (S0,*)

Larutan yang digunakan dalam pembuatan larutan asing SO." adalah Na;$0;

dengan konsentrasi 107 M, Kemudian dilakukan pengenceran hingga konsentrasi
107 M,

111.2.2 Pembuatan elektroda

Badan elektroda dibuar dari tabung tip biru sepanjang 7 cm dan kawat platina
sepanjang 2.5 cm dengan diameter 0.2 mm disambung dengan kawat Cu yang
terdapat dalam tabung tip biru. Bagian bawah kawat Pt dibiarkan terbuka untuk

tempat menempelnya membran. Konstruksi elektroda adalah sebagai berikut :

keterangan :

. ]
4 I, Tabung tip biru

2

2. Kawat Cu

3. Membran

4. Pelhetilen

5 ‘“E:j 5. Kawal Platina
_...3

Gambar 2 : Bagan konstruksi ES] tipe kawat terlapis
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Pembuatan membran dilakukan dengan cara sebagai berikut :

Aliquat 336 H:POy, DOP, dan PVC dilarutkan dalam THF sampai diperoleh
larutan yang mempunyai viskositas tertenty untuk dibuat membran, Larutan
membran diaduk sampai diperoleh larutan yang homogen.

Kawat Pt dengan ujung bawah terbuka sepanjang 2 cin yang telah dibersilikan
dicelup ke dalam larutan membran beberapa saat sampai diperoleh membran
yang menempel pada kawat secara merata dan tipis.

Elektroda diprekondisikan dengan merendamnya dalam larutan HsPOg' 0,1 M

selama 2 hari.

IT1.3 Karakterisasi ESI Fosfat

1L3.1 Faktor Nernst dan Travek Pengukuran

Penentuan harga faktor Nemst dari suatu ESI dilakukan untuk mengetaliui apakah

suatu ESI mengikuti persamaan Nemst. Cara peneniuannya adalah scbagai bertkut

a.

Menyiapkan suatu seri larutan HaPOy" dengan konsentrasi mulai dari 107 M
sampai 107 M.

Mengukur potensial sel dalam larutan ini  bermuro-furat dar larutan yang
konsentrasinya paling encer ke larutan yang konsentrasinya lebih pekat.
Pembacaan dilakukan pada saat mY meter menunjukkan potensial vang tetap.
Dari hasil pengukuran yang diperoleh, dibuat grafik hubungan antara E (mV)

terhadap —logaritma konsentrasi HzPOy',
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¢. Pada selang konsentrasi tertenty diperoleh garis lurus dengan kemiringan

sebesar 2,303RT/zF yang merupakan harga faktor Nemst teoritis. Kurva yang

berupa garis lurus menunjukkan daerah trayek pengukuran dari ESL.

111.3.2 Limit Deteksi

Limit deteksi ditentukan dengan membuat garis singgung pada fungsi yang

Nemnstian dan non Nernstian. Titik potong kedua garis diekstrapolasikan ke

sumbu x sehingga diperoleh konsentrasi limit deteksi.

IL3.3 Waktu Tanggap

Untuk mengetahui berapa waktu yang diperlukan oleh ESI sehingpa diperoleh
harga potensial yang tetap terhadap waktu, Makin cepat wakiu vang diperlukan
untuk mencapai harga potensial vang tetap menunjukkan semakin cepat
kesetimbangan tercapai. Potensial sel dalam setiap larutan diukur pada saat ESI

dicelupkan sampai potensialnya konstan adalah waktu tanggap dari EST tersebut.

111.3.4 Pengaruh pH
Untuk mengetahui apakah pH larutan mempengaruhi ESI , maka dibuat suatu seri

konsentrasi larutan dengan masmg-masing konsentrasi dibuat pH 3, 4, 5, dan 6.

111.3.5 Koefisien Selcktivitas
Untuk menentukan sejauh mana ion asing sulfit menggangpu pengukuran ion
utama maka ditentukan koefisien selektivitas dengan metoda laratan fercampur.

18
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1114 Bagan Alir Penelitian

‘ Bahan Dasar I

3

Pembuatan
Aliquat - H:POy~

Pembuatan
Membran
Pembuatan ESI Pambuatan Pembuatan
Fostat Larutan Standar Larutan Pengganggu

Pengukuran Potensial EST pada
Berbagai Konsentrasi

‘ Uji Kualitas EST I

r r F

Waktu Pengaruh Koefisien
Tanggap P Selektivitas

-

Faktor Nemst
dan

Trayek Pengukuran
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BAB 1V

HASIL DAN PEMBAHASAN

IV.1 Komposisi Optimum Membran

Penentuan komposisi optimum. membran dimaksudkan, untok mencari, komposisi
membran yang terdiri dari bahan elektroaktif aliquat 336-fosfat, PVC, dan THF
yang menghasilkan elektroda dengan kinerja yang optimum. Penentoan komposisi
optimum didasarkan pada  kemiringan (slope) garis linear pada kurva antara
potensial elektroda (E) dan —Jog konsentrasi fosfat. Diharapkan kemiringan kurva

mendekati faktor Nernst teoritis, yaitu 59 mV/unil konsentrasi.

Komposisi membran yang digunakan terdiri dari 0,088 gr aliquat-fosfat; 0,440 gr

PVC, 0.725 gr DOP; 4 ml THF.
IV.2 Faktor Nernst dan Trayek Pengukuran

Hasil penelitian untuk mempelajari faktor Nemst dan trayek pengukuran

ditunjukkan dalam Tabel 1 dan Gambar 3.
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Tabel 1. Faktor Nemst dan trayek pengukuran

-log [H:POy Potensial elekiroda
(10™ Molar) E (mV)
12 1442
3 11 1744
10 1844
@ 1902
8 1892
7 1977
3 2014 ==3
5 2046
4 2122
3 2735
3 2974
] 2693
Slupe 339
R 20,9607
Trayek pengukuran | 107 M~ 10° M

Penentuan faktor Nemst dan frayek pengukuran diperoleh dengan cama
mengalurkan potensial E (mV) terhadap —log [Fosfat]. Grafik yang diperoleh

merupakan garis lurus pada selang konsentrasi fertentu: (trayek pengukuran)

dengan kemiringan 2,303 RT/zF yvang merupakan harga faktor Nemst. Trayek

pengukuran dari EST fosfat yang dibuat dapat dilihat dalam Gambar 3.
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300
250 -
= 200
w 150
100 -
50 -

2 4 8 8 10 1Iz 14
Hog [H;PO;] (107 M)
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\

yu-33.97x+ 36582
R?=0.823
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1 2 3 4 5 &
Hog [HPO, ] (107 M)

(i)

Gambar 3. Kurva polensial elektroda terhadap ~log [HaPOy'] untuk penentuan

faktor Wemnst dan trayek pengukuran.




Dari Gambar 3 terlihat kuryva menunjukkan garis lurus dengan kemiringan sebesar

33,9 mV/unit konsentrasi pada 10 M — 192 M. Dengan demikian diketahui

bahwa kisaran pengukuran ES| fosfat berada pada rentang 10° M — 102 M,

IV.3 Limit Deteksi

Limit deteksi adalah konsentrasi terendah dari suatu analit vang dapat dideteksi
oleh snatu prosedur analisis. Limit deteksi ESI fosfat diperoleh dengan membuat
garis singgung pada fungsi kurva Memstian dan non Nemstian vang saling
memotong. Jika garis singgung tersebut diekstrapolasikan ke sumbu x akan
diperoleh limit deteksi. Hasil penentuan limit deeteksi dapat dilihat pada
Gambar 4.

i BT T
300 - R =023
250 4
g 200 1
= 450 . -
B ¥ = -7.1008x + 246.14
FE = 05053

=

i o 4 & 8 0 12
“og [H,FO)

Gambar 4. Penentuan limit deteksi

Setelah diekstrapolasikan sumbu x ( -log [HiPOy ]) diperoleh limit deteksi 4.4

atau setara dengan 3,9 x 107 M.
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IV.4 Waktu Tanggap

Waktu tanggap adalah waktu yang dipertukan elektroda untuk mencapai potensial
yang konstan akibat terjadinya kesetimbangan reaksi pada elekiroda, Waktu
tanggap dari elektroda yang dibuat ditunjukkan dalam Tabel ? dan Gambar 5.

Tabel 2, Waktu tanggap ESI fosfat untuk berbagai konsentrasi.

Konsentrasi ion fosfat | Waktu tanggap
(Molar) {detik)
107" 10,88
107! 22,12
1071e 14,12
i | i6.21
10® | 14,11
10 16,81
108 18,97
10 16,72
1072 13,07
1o 19,36
102 1925
107! 10,83




]
Lo ]

5 o B
"I I

waktu tanggap (detik)
tn

=

12 1110 6 8 7 8 5 4
dog [H:PO.] (10" Molar)

I T T

4 2 1

Gambar 5. Kurva pengukuran waktu tanggap pada konsentrasi 10 M—10" M

Dari Gambar 5 terlihat bahwa waktu tanggap dari elektroda ini dimulai dari 10
detik hingga 22 detik. Waktu tanggap dipengaruhi oleh beberapa faktor misalnya
adanya ion pengganggu dalam larutan dan melarutnya bahan aktif ke dalam fasa
air akan memperlambat waktu jawab. Pengadukan akan mempercepat wakiu
jawab, selain itu waktu jawab juga dipengaruhi oleh struktur ESI seperti

komposisi membran, ketebalan membran, dan usia pemakaian elektroda.

IV.5 Pengaruh pH

Untuk mengetahui apakah respon ESI yang dibuat dipengaruhi oleh pH, maka
potensial larutan diukur pada konsentrasi 107" M — 10" M dengan variasi pH 3, 4,
5, dan 6. Hasil pengukuran dapat dilihat pada Tabel 3. Data selengkapnya dapat

dilihat dalam Lampiran A.
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Tabel 3. Fakior Nemst dengan variasi pH.

o Faklor Trayek
Nernst Pengukuran .
3 227 10" M- 10TM | -0,9905
4 409 10"M-10T™M | -0,9920
5 | 235 10" M-10"TM | -0,9534
6 34,7 10'M-10"'M | -0,9956

Dari Tabel 3 terlihat bahwa pH mempengaruhi respon ESI fosfat yang dibuat.
Nilai faktor Nernst yang paling mendekati nilai faktor Nemnst teoritis adalal pada
pengukuran dengan pH 4. Pada pH 3, 5, dan 6 nilai faktor Nernst menyimpang
cukup besar dari nilai faktor Nemst teoritis ESI fosfat, Kisaran konsentrasi
pengukuran adalah pada 10 M — 10" M, karena pada daerah ini potensial E
mengalami kenaikan secara linear sesuai dengan bertambahnya konsentrasi

H,POq'

Dari data ini dapat disimpulkan bahwa pengukuran dengan ESI fosfat sebaiknya
dilakukan dilakukan pada pH 4 karena pada kondisi ini harga faktor Nemnst ESI

fosfat paling mendekati nilai fakror Nernst teoritis .

IV.6 Koefisien Selektivitas
Koefisien selekiivitas ditentukan dengan menggunakan metode larutan tercampur,
dimana potensial elekiroda diukur pada larutan ion fosfat 10 M — 107" M
kemudian ditarmbalikan Jarutan ion sulfit 10° M — 10" M pada setiap konsentrasi

larutan ion fosfat.
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Hasil penentuan koefisien selektivitas dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Nilai koefisien selektivitas ESI fosfat.

[lon Utama] [lon Penggangau] %
(Molar) (Molar)

- 6™ 0,03015
10" -9,77290.10°
107 3,10505.107
10~ 075207 10"
10 313543107

10” 10% 031124
107 -0,05986
10” -0,03140
10™ -9,B8655.107
10 312182107

1o 107 -3,10246
107 -0,96725
107 -0,31514
10% -0,09930
10" -0,02513

107 T 2821163
10 6,15102
10° 114497 |
10 0,72028
10 6,42543

Berdasarkan hasil perhitungan yang diperoleh (Tabel 4) dapat dilihat bahwa

penambahan jon asing sulfit 10° M dan 107 M terhiadsp  larutan ion fosfat
10* M - 10" M diperoleh nilai koefisien selektivitas yang lebih kecil dari 1 (K;; <

1), Penambaban jon asing SO 10 M, 10 M, dan 10! M pada laruten ion fosfat




0 M =107 M Juga diperoleh milai
(K< 1)

kocfisien selektivitas yang lebil kecil dari 1

Dari hasil ini diketahui bahwa adanya SO5* pada konsentrasi 10° M dan 10 M
tidak menggangg penentuan fosfat dengan ESE. Ton asing SO:* 104 M, 10° M,

dan 10" M tidak menggangpu kinerja EST pada konsentrasi ion utama 10 M —
1072 M,

Adanya ion asing S0, denpan konsentrasi 10 M, 107 M, dan 107 M
mengganggu kinerja EST pada konsentrasi fon utama 107 M. Hal ini dapai dilihat

dari nilai koefisien selektivitas yang lebih besar dari 1 (K = 1),
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BABV

KESIMPULAN DAN SARAN

V.l Kesimpulan

1. Pada penelitian imi telah dibuat elektroda selektif ion fosfat tipe kawat tedlapis

dengan menggunakan baban akuf aliquat 336-fosfat, PVC, DOP, dan THF,

2. . ESI [oslal yang dibual dalam penelitian ini cukup sensiiil untuk mendeteksi
ion fosfat dengan faktor Nemst sebesar 409 mV/dekade dan trayek
pengubouran 107 M- 107 M.

b. Limit deteksi ESI fosfat adalah 3.9 x 10°% M.
& Waktu tanggap ESI fosfat berkisar antam 10— 22 detik.
d. Elcktroda sclektil ion fosfat bekerja denpgan baik pada pH 4. Elekiroda ini
tidak bekerja optimum pada pH 3, pH 5, dan pH 6.
3. Ion sulfit pada konsentrasi 107 M dan 107 M tidak mengganggu kinerja
elektroda. lon sulfit denpan konsentrasi 107 M, 107 M, dan 107 M tidak
mengganggu kinerja ESI pada konsentrasi ion utama 107 M — 10° M akan

. : 1 wa
tetapi mengganggu penentuan ion utama fosfat pada konsentrasi 107 M.

V.2 Saran

1. Di dalam usaha untuk memperoleh ESI dengan kinerja yang lebil baik maka
perlu dilakukan percobaan dengan menggunakan fonafor yang lain.

2, Tintuk memperoleh kinerja EST yang baik diperlukan pertukaran ANION YENE

sempurma antara aliquat 336 dengan KH;PO..

= B




ditefiti lebah lanjus,

kinerja EST fosfat perlu

T T . T —— N

T T




DAFTAR PUSTAKA

. Wahab AW, Euchan, Upe A, Jalaluddi -
menbran berpendukang PVC itindp e T loupts
: gL menggunakan ionofor DB SEAE

http:/fwww.ps ui.oc.i ;
2005/Data/J2C-06/24-26 November 2005, Diakses | E“J:aﬂfu‘;;ﬂ;dﬁ%f?emum

. Manting H. Karakterisasi koefisien selekiif

: i elekiroda kawat terlapis (EKT)
t;ggdap lon asing mitrat dan nitrit. Skripsi Fisika: Universitas Hasanuddin:

. Ediologito W. Pengaruh pH terhadap kinerja elektroda selektif ion H:POy
menggunakan membran berpendukung PVC dengan aliquat 336, FMIPA

Universitas Hasanuddin: 2005, hitp:/'www.ps.ui.oc.id/seminar
2005/Data/J2C-07/24-26 November 2005, Diakses 13 Januari 2007,

. Multazani . Pembuatan sensor potensiometrik “Elektroda Kawat Terlapis
(EKT)" untuk deteksi H;POy di Waduk Bili-Bili. Sknpsi Fisika:
Universitas Hasanudding 2005,

. McLaughlin K, Kendall C, Silva SR, Young M, Paytan A. Phosphate
oxygen isotopes ratios as a tracer for sources and cycling of phosphate in
MNorth San Fransisco Bay, California. Joumal of Geophysical Research
2006;111.

hitp-/pangea stanford. edwiresearch/paytanlab/projects/paper PDE/2006_Ar
ticles’McLaughlin_Kendall Silva_Young_Paytan GeophysRes 111 2006

POdisotopesSFBay pdf. Diakses 6 November 2006,

. PRivai H. Azas Pemeriksaan Kimia. Jakarta: Ul-Press; 1995.

. Day RA, Underwood AL. Analisis Kimia Kuantitaif Edisi kelima.
Jakarta: Penerbit Erlangga; 1992,

. Bauer HH, Christian GD, O'Reilly ], Instrumental Analysis.
Boston/Massachusetts: Allyn and Bacon Inc.; 1978.

. Hendayana 8, Kadarohman A, Sumarna AA, Supriatma A. Kimia Analitik
Instrumen. Semarang; IKIP Semarang Press; 1994,

10. Artha L. Pembuatan dan Karakterisasi Elekiroda Selektif lon Benzoat Tipe
Kawat Terlapis Skripsi Kimia: 1TB; 2001,

3

rja Elektroda Selekiif Ton:

—— e T T

PR A




1. Wang I, Analytical Electro .
. chemistry, Second Editi
hilgiﬂﬂ!.!l?_hﬂ_lggfnﬂ] * thom. 20,
2006, hnzviae/chapter] pdf. Diakses 6 November

1% engan balan sk D (0 s Ecdroda Sl ionkoba ()
Magister Kimia: ITB: 2002 yihexyl) phosphoric acid (D2EHPA). Tesis

13, Sugiharto, Dasar-Dasar Pengelolaan Air Limbah, Jakarta: Ul-Press: 1987,
14. Sastrawijaya AT. Pencemaran Lingkungan. Jakarta: Rineka Cipta; 1991,

15. Keenan CW, Kleinfelter DC, Wood JH. Iimu Kimia untuk Universitas
Jilid 2. Jakarta: Penerbit Erlangga; 1993,

16. Dursun 3, Boddy L, Frankland JC, Ineson P, Oxidation rate of sulphite on

decomposing leaf hitter. Joumnal of Engineering and environmental science
1998.22. hitp: /o bilak. fenmneering/i -22-

5/muh-22-5-1-96056 pdf. Diakses & November 2006,

17. Kurath M, Badertscher M, Rusterholz B, Simon W, Bisulfite addition
reaction as the basis for a hydrogensulfite bulk optode. Anal Chem
1993:65. hittp://pubs.acs org/cpi-bin/abstract cgifancham/1993/65/i23/f-
pdfff ac00071a023.pdf?sessid=1603. Diakses & November 2006.

;¥4

e R e e ——



