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Lampiran 2. Prosedur kerja

1. Pembuatan Larutan Standar DBP 100 mgL™

Cairan DBP

- dipipet sebanyak 0,001 mL ke dalam labu ukur 10 mL
- ditambahkan metanol sampai tanda batas
- dihomogenkan

Larutan Standar DBP 100 mgL*

- divariasikan konsentrasinya menjadi 3, 6, 9, 12 dan 15 mgL*

Deret Standar DBP

2. Pembuatan Larutan DBP 101 M

Cairan DBP

- dipipet sebanyak 2,7 mL kedalam labu ukur 100 mL
- dihimpitkan dengan metanol hingga tanda batas
- dihomogenkan

Larutan DBP101 M

3. Pembuatan Larutan Kerja DBP 102 - 108M

Larutan standar DBP 101 M

- dipipet sebanyak 2,5 mL ke dalam labu ukur 25 mL
- dihimpitkan dengan metanol hingga tanda batas
- dihomogenkan

Larutan kerja DBP 102 M

Catatan: Prosedur yang sama dilakukan untuk pembuatan larutan kerja DBP 103 M
hingga 10-® M dengan volume larutan induk menyesuaikan.
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4. Pembuatan Larutan Asam Nitrat 1 M

Larutan asam nitrat 65%

- dipipet sebanyak 7 mL ke dalam labu ukur 100 mL
- ditambahkan akuades sampai tanda batas
- dihomogenkan

Larutan asam nitrat 1 M

5. Sintesis MIP dan NIP

Cairan DBP

- dipipet sebanyak 0,2651 mL (1 mmol) dalam labu alas bulat

- ditambahkan monomer MAM sebanyak 0,3404 g (4 mmol) lalu didi-
amkan selama 5 menit

- ditambahkan pengikat silang EGDMA sebanyak 3,772 mL (20 mmol)

- didiamkan selama 10 menit

- dilarutkan dengan toluene sebanyak 50 mL

- disonikasi selama 10 menit

- dialiri gas nitrogen selama 10 menit

- ditambahkan AIBN sebanyak 5 mL (1 mmol)

- disonikasi selama 10 menit

- dialiri gas nitrogen selama 10 menit

Larutan bebas oksigen

- dipolimerisasi dengan cara dimasukkan dalam water bath pada suhu
60°C selama 24 jam

Polimer

- dicuci dengan aseton, metanol dan akuades secara berurutan
- disonikasi dengan campuran methanol : asetat (9:1 v/v) selama 30

menit
I I
Filtrat Polimer Bercetakan Molekul DBP
- diuji kualitatif dan kuantitatif un- - dicuci dengan metanol dan

tuk mengekstraksi molekul ce- akuades berurutan sampai pH
takan dengan instrument spek- netral
trofotometer UV pada A maksi- - dikeringkan
mum

Data

MIP
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Catatan: Sintesis NIP dibuat dengan metode yang sama, tetapi tanpa menggunakan
molekul cetakan (DBP).

6. Karakterisasi MIP dan NIP menggunakan FTIR

Material MIP dan NIP

- dimasukkan masing-masing ke dalam oven dengan suhu 50 °C
- ditambahkan KBr dengan perbandingan 1:10 lalu dibuat pellet
- dianalisis masing-masing menggunakan spektroskopi FTIR.

Data

7. Karakterisasi MIP dan NIP Menggunakan SEM-EDS

Material MIP dan NIP

- dipotong dan dilapisi dengan lapisan konduktor
- dianalisis menggunakan instrumen SEM-EDS

Data

8. Uji Kemampuan Adsorpsi MIP dan NIP

MIP dan NIP

- ditimbang masing-masing sebanyak 30 mg

- dimasukkan masing-masing ke dalam botol vial yang berbeda
- ditambahkan masing-masing 5 mL larutan DBP 10 mgL!

- diaduk dengan shaker selama 1 jam pada suhu ruang

- disaring

Endapan

Filtrat

- dianalisis dengan spektrofotometer UV pada pan-
jang gelombang 204 nm

Hasil
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Pencucian Karbon

Karbon

ditimbang sebanyak 6 gr

dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL
ditambahkan 50 mL asam nitrat 1 M

diaduk menggunakan stirrer selama +30 menit
disaring

dicuci menggunakan air panas

dikeringkan

Karbon bersih

10. Pembuatan Elektroda Pasta Karbon MIP DBP

Tip Mikropipet

dipasangi kawat Cu

diisi % bagian mikropipet dengan parafin padat

dipanaskan campuran karbon, parafin dan MIP hingga mem-
bentuk pasta

dimasukkan pasta ke dalam ruang kosong mikropipet

ditekan hingga tip mikropipet padat

digosokkan permukaan elektroda pada kertas HVS hingga rata
dan halus

Elektroda Pasta Karbon MIP

11. Penentuan pH Optimum Larutan DBP

Larutan standar DBP 101 M

- dipipet sebanyak 5 mL ke dalam masing-masing 5 labu ukur 50 mL

- ditambahkan masing-masing KCI 0,1 M sebanyak 1 mL

- ditambahkan 2 mL larutan buffer pH 4, 5, 6, 7, dan 8 secara ber-
turut-turut

- ditambahkan metanol sampai tanda batas

- dimasukkan masing-masing larutan ke dalam gelas kimia berbeda

- dianalisis menggunakan elektroda kerja pasta karbon MIP dan el-
ektroda pembanding Ag/AgCI

pH Optimum larutan DBP




12. Pembuatan Kurva Standar DBP

Larutan DBP 101 - 108 M

- dibuat pada pH optimum

- diukur potensialnya menggunakan sensor potensiometri pasta
karbon/MIP

- dibuat kurva hubungan antara potensial dan log konsentrasi
DBP

Kurva standar DBP

13. Karakterisasi Sensor DBP

Kurva standar DBP

- diukur jangkauan pengukuran, faktor Nernst, presisi, akurasi,
dan koefisien selektivitas

Kinerja Sensor
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Lampiran 3. Desain Elektroda

Kawat tembaga
(Cu)

Parafin padat

Pasta Karbon MIP
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Lampiran 4. Data Spektrofotometer UV-ViS

1. Data absorbansi larutan standar DBP

40

No. Sampel Konsentrasi Absorbansi
(mg/L)
1 DBP 1 3 0,579
2 DBP 2 6 1,054
3 DBP 3 9 1,419
4 DBP 4 12 2,043
5 DBP 5 15 2,667

2. Kurva hubungan antara absorbansi vs konsentrasi larutan standar DBP

23 y=0,1722x + 0,0029
R? = 0,9892
— 2
(72}
c
IS
215
o
(%2}
Q
< 3
0,5 ¢
0
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Konsentrasi (mg/L)
3. Data absorbansi kemampuan adsorpsi MIP dan NIP
No. Sampel Absorbansi ge (Mg/g) Age (MQ/Q)
1 Adsorpsi DBP oleh MIP 1,191 0,5167
0,1897

2 Adsorpsi DBP oleh NIP 1,387 0,3270




Lampiran 5. Data potensial elektroda MIP

1. Pengaruh pH terhadap potensial larutan DBP pada konsentrasi 10-* M

41

pH Potensial (mV)
4 15,6
S 40,4
6 72,6
7 75
8 59,2

2. Data pengukuran potensial larutan DBP dengan berbagai konsentrasi

Konsentrasi DBP (M)

Potensial (mV)

108
107
106
10°
104
103
102
101

8,4
13,8
18
25,2
31,8
45
56,3
69

3. Kurva hubungan antara potensial dan log konsentrasi DBP

Potensial (mV)

-10

y =8,6226x + 72,239
R?=0,9631

Log [DBP]

80
70
60
50
40
30
20
10



Lampiran 6. Perhitungan

1. Nilai Konsentrasi DBP setelah Adsorpsi pada MIP dan NIP

Digunakan persamaan regresi,
y =0,1722x + 0,0029

dengan y adalah nilai absorbansi dan x adalah nilai konsentrasi sisa (mg/L).

a. Adsorpsioleh MIP

y = 1,191
1,191 = 0,1722x + 0,0029
X = 6,8995 mg/L
b. Adsorpsioleh NIP
y = 1,387
1,387 = 0,1722x + 0,0029
X = 8,0377 mg/L

2. Nilai Kapasitas Adsorpsi DBP pada MIP dan NIP

Digunakan persamaan,

t= (Co'Ct) vV
m
dengan, Co= 10 mg/L m =0,03¢g
V=0,005L Ct = Konsentrasi setelah adsorpsi

a. Kapasitas Adsorpsi pada MIP

Qe = MO 005
0,03 ’
= 0,5167 mg/g
b. Kapasitas Adsorpsi pada NIP
qe = MO 005
0,03 ’

0,3270 mg/g
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3. Presisi
Konsentrasi Potensial (mV) X (x1-X)?  (x2-X)? (x3-X)? Y
(M) 1 2 3
104 31,8 30,5 33,3 31,9 0,004 1,87 2,05 3,93
103 45 42,1 44,8 44 1,06 3,48 0,69 5,25
102 56,3 54 57,5 55,9 1,13 3,74 2,45 6,33
101 69 67,4 68 68,1 0,75 0,54 0,02 1,31

- Konsentrasi 104 M

S R
n-1
3,93
Sb= 7%
SD =1,40

SD
%KV =3 X 100%

1,40
0, —_ 0,
KV —31’9 X 100%

%KV = 4,39%

- Konsentrasi 103 M

epo [ERile®?
n-1
5,25
Sb= 7
SD=1,61

SD
%KV =5 X 100%

WKV—ExloO‘V
0 Y 0

%KYV = 3,68%



- Konsentrasi 102 M

opo [Pl
n-1
SD = ﬁ
2
SD =1,77

SD
%KV =§ X 100%
1,77
0, —_—— 0,
KV 5.9 X 100%
%KV = 3,17%

- Konsentrasi 101 M

apo [ERile®?
n-1
sp= |3
2
SD=0,8

SD
%KV =5 X 100%

0,8
0 = 0
YoKV 68 1 X 100%

%KV =1,18%

4. Akurasi
Konsentrasi DBP (M) Potensial (mV)
104 31,8
103 45
102 56,3
101 69

Untuk konsentrasi 104 M

y =12,29x + 81,25

31,8 =12,29x + 81,25
_31,8-81,25

X =T 1229

X =log C =-4,023

[C] =9,4x 105



_ Csp 9,4 x 10°
% Akurasi =——x100% = ———— x 100% = 94%
Ks 104

Untuk konsentrasi 103 M
y =12,29x + 81,25
45 =12,29x + 81,25

_ 45-81,25
X " 12,29
X =log C =-2,949
[C] =103
0 . _Csp _ 1073 _
%o Akurasi = ——x 100% = —— x 100% = 100%

Ks 10-3

Untuk konsentrasi 102 M
y =12,29x + 81,25
56,3 =12,29x + 81,25

_ 56,3-81,25
X = 12,29
X =log C =-2,0301
[C] =9x103

0-3

% Akurasi = Csp x 100% =

x 100% = 90%

Ks 102

Untuk konsentrasi 101 M

y = 12.20x + 81,25

69 = 12,20x + 81,25
_ 69-81,25

X = 12,29

X = log C = -0,9967

[C] - 0,1007

0% Akurasi = % X 100% = —

5. Koefisien selektivitas
- Senyawa DEHP

Digunakan persamaan regresi,

07
x 100% = 100,7%

y=12,29x + 81,25

45
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dengan y adalah nilai potensial larutan DEHP dan x adalah nilai konsentrasi
DEHP

y = 17,2
17,2 = 12,29x + 81,25
X = -52115M
X = logC =-52115
C = [DEHP]=6,1x10°

[DEHP] 6,1x 10
KpOt: =
i 103 PRI 6,1 x 103 = 10,0061




Lampiran 7. Hasil Analisis FTIR

1. Metakrilamida (MAM)

e S i R
- : |
i : g
|
B
g
I -
i
| Intensity
1 185.12
2 48.279
3 133318
4 23842
5 49.635
6 |44.592
7 22379
8 169.504
9 31.093
10 133.636
1 98.729
12 127.832
13 33.587
14 17.233
15 943
16 77.042
a7 97.162
18 88547
19 23493 |96.875
‘20 2416.81 95.429
21 12459.24 195.003 (2434,
22 12524.82 98.14 05.
23 1259812 199.069 125614
24 2679.13 97.167 .
25 277942 70254 2r02.27
126 2875.86 96.758 360.
21 202794 77.482 (2891,
29 13055.24 96.707 68.7 )1’
130 ,3093.82 /94,853 442 1310925 .3068,75 0802 10.406
31 13196.05 24.998 43593 3257.77 3111.18 52.914 28.407
132 13280.92 4366 2154 329828 132597 13,493 0.426
33 3388.93 14.681 51499 3533.59 3300.2 90.344 '50.57

Date/Time; 5/29/2024 9:58:35 AM
No. of Scans;
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2. NIP_MAM-co-EGDMA

48

i !
» \
- .!; :
o L !
L R e CE e X R i e J--
| e | |
% Ll Ll L Ll T L] T Ll L] Ll i Ll Li T Ll T T L] ] T T i Ll Ll T i Ll
4000 3000 2500 2000 1500 1000 500
NIP- EGDMA 1lem
|Peak Intensity Corr. Intensity  Base (H) |Base (L) (Area. Corr. Area
1 379.98 85.437 7,606 34526 3863 11.796
2 4687 186.986 1.589 43784 12906 10222
3 .516.92 86814 2461 1491.85 16.253 10.653
4 758.02 193.36 6.298 725.23 0.872 l0.769
5 819.75 196.825 1.093 794.67 10342 [0.08
6 87568 192.776 |545 831.32 1779 1.097
7 960.55 188.82 10.793 916.19 2.367 2214
8 11053.13 182574 4729 086 [1008.77 12855 0717
9 116115 137.519 39.464 1215.15 _1068.56 39.401 123.77
10 1257.59 159,457 21.888 1352.1 1217.08 15604 16.408
|11 11392.61 85.894 14.164 1419.61 11354.03 11891 1.908
l12 3.97 74.206 25.714 142154 7.218
13 3.05 99.039 0615 1531.48 10.032
114 11676.14 76.611 6.368 ] 1S77.77 15825 |0.802
|15 _1732.08 27.305 56.854 11907 6 1691.57 34.524 124188
18 1948.1 199.28 0.354 1980.82 1934.6 0.093 10.034
117 12191.13 199,624 0.194 2220.07 21487 10083 10.025
18 2374.37 92,675 6.871 24033 2355.08 0.784 10.682
19 2750.49 99.443 0573 2819.93 2638.62 0.209 0.213
20 12956.87 179.025 3653 2972.31 12821.86 15601 10.379
21 2989.66 78.515 4669 3089.96 2974.23 5617 lo.717
22 3211.48 99.076 0.361 324234 3163.26 0.256 l0.078
23 13396.64 89.643 0.747 3404.36 13294.42 12663 10.268
24 3500.8 86.099 0.199 3516.23 13493.09 1.49 10.014
|25 3568.31 84.878 1.186 3579.88 3541.31 254 [0.078
126 13622.32 84.126 2415 3639.68 13606.89 2285 10.224
Comment; Date/Time; 5/29/2024 10:32:17 AM
NIP- EGDMA No. of Scans;

Resolution;
Apodization;



3. MIP_DBP_MAM-co-EGDMAe)

49

0—t—T—TT

T T—T1— —r— —T— —r— —T— T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
MIP-DBP- EGDMA (BE) 1lem

l i?ga} ) Intensity ECorr Intensity | Base (H) |Base (L) |Area Corr. Area
1 1376.12 78477 5.587 389.62 1345.26 3.703 1.089
2 1468.7 81.172 11.866 489.92 |437.84 14433 0.276
3 1516.92 12.447 1491.85 8.94 0.493
|4 644.22 0.405 1640.37 0.928 0.09
5 1700.16 1.672 684.73 10.317 0.137
6 1752.24 9.827 172331 11.339 1.305
\7 877.61 5.923 1829.39 12.285 1.229

8 12.124 :918.1_2 3.083 247

9 1159.22 146.225 121515 11008.77 52121 34.962
110 1125952 124323 1354.03 [1217.08 125.08 10.443
M 1390.68 15.721 1419.61 11355.96 3.636 2.149
12 1460.11 129.364 1527.62 1142154 8.44 8247
13 1604.77 2.966 1618.28 11570.06 1.026 0.259
14 11678.07 8635 . | 5477 0.927

15 11730.15 63.028 39.206 28.505
16 11917.24 10.457 : | 8 0.058 0.028
a7 12090.84 /0.051 2102.41 1207541 0.112 0.003

18 2310.72 12378 2333.87 12264 .43 0.439 0.319

19 12682.98 0.538 2177 12526.75 |0.846 0.175
20 12956.87 15,923 2974.23 2802.57 9.389 0.736

21 1298581 12935 3084.18 12976.16 6.229 0.41

22 131324 .0.709 3155.54 13084.18 0.179 0.086

23 3194.12 0.895 3269.34 13155.54 0.335 0.21
|24 13385.0 12489 3406.29 13269.34 4.199 0.562
525 3481.51 12.842 3547.09 13408.22 9.276 1.036
126 3564.45 0.974 3576.02 13549.02 1.716 0.062
Comment; Date/Time; 5/29/2024 10:26:51 AM

MIP-DBP- EGDMA (BE) No. of Scans;

Resolution;
Apodization;



4. MIP_DBP_MAM_co_EGDMA(rg)

50

i : [
] : h : : |
P —— LS s reanrens. e | P ERTETITS e
A : g : :
e—— — e
2000 1500 1000 500
MIP-DBP- EGDMA (TE) tlem
| Peak Intensity ‘Base (L) 'Area (Corr. Area
|1 139541 75.261 134526 6912 2712 3
2 47063 75.536 43784 5874 10.214 |
i3 1516.92 75.129 148992 17.934 13304 l
4 1758.02 92934 73295 10.897 10.801 ‘
5 875.68 93482 83325 1.505 0974
6 1960.55. 88.961 1916.19 12389 2207 1
7 1051.2 82534 1010.7 2878 08 |
8 1161.15 35.868 3 3 1068.56 40.854 124525 |
;,9 11257.59 56.961 122,666 11352.1 1217.08 117.307 |7.003 j
10 139261 B4.557 115.212 141961 1354 03 22 2117 |
1 1458.18 73.058 126.956 152569 1421.54 7.335 17.329 :
|12 183564 81277 13.086 11645.28 _|1571.99 3813 10.699
13 1674 .21 67.616 10.269 1689.64 164721 5653 1.278
14 1730.15 125381 155351 11857 45 (169157 13446 2341
15 1863.24 197.512 10.253 1884.45 11859.38 0.192 10.003
16 191531 98.996 10.456 1930.74 1901.81 0.095 10.027
17 1208891 199.39 2214.28 12073.48 10243 10,017
18 1231265 :96.337 233772 22625 0625 0479
19 12625.12 99.735 263091 26039 003 0
20 |2812.21 99.174 1283536 [2798.71 10.099 |0.014
21 2954 95 75.719 2970.38 2858.51 16.637 10651
22 298774 75396 1308225 12972.31 6322 0.88
23 3388.93 75.076 3398.57 13084.18 15.497 0.178
24 346994 72615 353552 34005 17.728 1.247
25 356252 7495 3572.17 3547.09 3074 10.064
Comment; Date/Time; 5/29/2024 10:03:58 AM
MIP-DBP- EGDMA (TE) No. of Scans;
Resolution;



Lampiran 8. Hasil Analisis EDS

1. NIP_MAM-co-EGDMA

X
EDAX TEAM
Author: husni
Creation: 6/7/2024 10:11:50 PM
Sample Name: New Sample

51

New Project

eZAF Smart Quant Results
Element Weight % Atomic % Net Int.
CK 84.19 87.64 1365.06
. NK 001 001 003
oK 15.8 12.35 157.23
.<V. 15 Mag: 5000 Takeoff: 87.5 Live Time(s): 30 Amp Time(us): 0.48 Resolution:(eV) 129.7
3.06k| |
C
272K
238K
204K
1.70K
1.36K
102K
0.68K 0
0.34K Au
Au
0.00% 00 100 200 3.00 4.00 500 6,00 7,00 800 9.00
Lsec: 300 0Cnts 0.000 keV Det: Octane Pro A



2. MIP_DBP_MAM-co-EGDMA@gE)

52

EDAX TEAM
B New Project
Author: husni
Creation 6/2/2024 9:00:18 PM
Sample Name: New Sample
Area 345
eZAF Smart Quant Results
Element Welght % Atomic % Net Int.
CK 95.02 96.21 2305.23
NK 0.01 001 003
oK 4.97 aze 61.55
kV: 15 Mag: 5000 Takeoff. 875 Live Time(s): 30 Amp Time(ps). 048 Resolution:(eV) 129.7
s 22x}
< :.4-‘
406K
3. 48¢)
2.90x]
12x)
| ‘4-.';
10 200 300 4% S0 6® 700 T
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3. MIP_DBP_MAM-co-EGDMA(TE)

EDAX TEAM
B New Project
Author: husni
Creation: 6/2/2024 8:54:49 PM
Sample Name: New Sample
Area 344

kV: 15 Mag: 5000 Takeoff: 87.5 Live Time(s): 30 Amp Time(us): 048 Resolution:(eV) 129.7

370K

333

296K

2.59K

222

1.85K

148K

111K

037 Au

. a

0.0%% 50 100 200 3200 400 500 6.00 7.00 200 9,00

Lsec 300 OCnts 0000 keV Det: Octane Pro A



Lampiran 9. Dokumentasi Penelitian

Pengaliran gas nitrogen

Polimerisasi dalam aterath
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i .;".:

Ekstraksi dengan sonikasi Pencucian dan penetralan polimer
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Hasil pollmer Deret standar DBP

' R

Pengukuran potensial menggunakan potensiometer orion



