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PEMBUATAN DAN KARAKTERISASI
ELEKTRODA SELEKTIF ION (ESI) SULFAT
TIPE KAWAT TERLAPIS BERMEMBRAN ZEOLIT

ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian tentang pembuatan dan
karakterisasi ESI sulfat tipe kawat terlapis berinemn zeolit.
Membran yang dilapiskan pada kawat platina terdaat campuran
zeolit teraktivasi sebagai bahan aktif, karbonfaltolivinilklorida
(PVC), dioktilftalat (DOP) dalam pelarut tetrahiflican (THF)
dengan perbandingan 1:2 (b/v). Tujuan dari peaalitini adalah
memperoleh komposisi membran dan waktu perendanarg y
optimum sehingga menghasilkan karakter ESI sulifa¢ tkawat
terlapis bermembran zeolit yadernstian. Perendaman membran
dilakukan dalam larutan 0, 0,4 M pada rentang waktu 10, 20,
30, 40, 50, 60, 70, dan 80 menit. Larutan uji ydigginakan adalah
larutan KSO, pada rentang konsentrasi 1¥10- 1x10' M
Karakterisasi dasar ESI sulfat yang ditentukan rantain faktor
Nernst, kisaran konsentrasi linear, batas deteaktu respon dan
usia pemakaian. Hasil penelitian menunjukkan konspasembran
ESI sulfat yang optimum dengan perbandingan zekérbon aktif :
PVC : DOP =49 : 3 : 16 : 32 (% b/b) (dalam pelarttF dengan
perbandingan (b/v) = 1 : 2) dengan waktu perendamambran
yang optimum selama 30 menitESI sulfat menunjukkan respon
linier terhadap ion sulfat pada kisaran 1,0 X M hingga 1,0 x 10
M dengan harga faktor Nerrstbesar 29,17 mV/dekade konsentrasi.
Batas deteksi untuk ESI sulfat adalah 4,27 ¥ M atau setara
dengan 0,410 ppm sulfat. ESI sulfat ini memilikbkeulangan yang
baik dengan waktu respon 70 detik dan usia pemaksetama 41
hari.



PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF
SULPHATE ION SELECTIVE ELECTRODE (ISE) ZEOLITE
MEMBRANE COATED WIRE TYPE

ABSTRACT

The research of preparation and characterizaticsulphate
ISE zeolite membrane coated wire type has beenedaout. The
membrane that coated to a platinum wire was made fmixed
activated zeolite as active material, active carlpmlyvinylchloride
(PVC), dioctylphthalate (DOP) was dissolved in dabgrdrofuran
(THF) solvent with ratio of 1:2 (w/v). The aim dfé research is to
obtain optimum membrane composition and soaking tinerefore
sulphate ISE zeolite membrane coated wire type Nesistian
character. The membrane soaking was conducted Ks8$1©Q, 0.4 M
solution in time range of 10, 20, 30, 40, 50, 60, &hd 80 minutes.
The solution test used was,$0, in concentration range 1x30-
1x10* M solution. Basic characteristics from sulphat& I&hich
tested were Nernst factor, range linearity conegioin, detection
limit, response time, and life time. The resultsnir this research
showed that optimum membrane composition of sulph@E with
ratio of zeolite : active carbon : PVC : DOP =49 : 16 : 32 (%
w/w) (in THF solvent with ratio (w/v) = 1 : 2) witbptimum soaking
time membrane for 30 minutes. Sulphate ISE showsatity
response toward sulphate ion in range M to 1x10' M with
Nernst factor value of 29.17 mV/concentration decadetection
limit for sulphate ISE is 4.27x10M or equal with 0.410 ppm
sulphate. This sulphate ISE has good reprodugibiith response
time 70 seconds and life time of 41 days.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Sulfat merupakan anion yang banyak ditemukan dklimgan
baik di perairan maupun di dalam tanah. Konsensalat dalam
perairan yang terlampau tinggi dapat bersifat sabkgntaminan.
Berdasarkan peraturan pemerintah No.20 Tahun 198yatakan
bahwa batas maksimum sulfat di perairan umum yanmkean
maksimal 400 mg/L. Sulfat dengan konsentrasi tingigipat
menyebabkan air berasa pahit dan apabila dikonsoleisimanusia
dan hewan akan mengganggu fungsi pencernaan (Aras/m
2009).

Beberapa metode yang sering digunakan untuk pearentu
sulfat antara lain adalah spektrofotometri UV-Visndnfra merah
(Edioloegito, 2007). Namun metode tersebut tidapataigunakan
untuk analisis lapang. Kendala ini dapat diatasigde metode
potensiometri menggunakan ESI karena memiliki kokst yang
sederhana dan berukuran kecil sehingga dapat dignnantuk
analisis lapang (Atikah, 1994).

ESI merupakan elektroda membran yang merespon asecar
selektif aktivitas ion tertentu (Day dan Underwo2@02) karenanya
ESI akan lebih merespon analit yang disensornyandiimgkan ion
lain yang berada bersama-sama dalam sampel (Wrskile2005).
Penelitian ESI sulfat yang telah dikembangkan sebeya
(Fardiyah dan Andayani, 2005) adalah ESI sulfab&&s aliquat
336-sulfat. ESI sulfat ini menunjukkan respon linterhadap ion
sulfat pada kisaran 1,0 x M hingga 1,0 x 18 M dengan harga
faktor Nernstsebesar 28,46 mV/dekade konsentrasi. Batas deteksi
untuk ESI ini adalah TOM atau setara dengan 0,96 ppm sulfat.
Elektroda ini mempunyai keberulangan yang baik dangiaktu
respon 90-180 detik dan usia pemakaian 24 harhirséiu, ESI
sulfat yang juga pernah dibuat adalah ESI sulfgtdses kitosan dari
cangkang udang jerbund’dnaeus merguinensis). ESI sulfat ini
menunjukkan respon linier terhadap ion sulfat pasaran 1,0 x 10
M hingga 1,0 x 1M dengan harga faktor Nern20,03 + 0,77
mV/dekade konsentrasi pada pH 5. Batas detekskug8l sulfat
sebesar 2,82 x TOM atau setara dengan 2,71 ppm sulfat. ESI sulfat



ini jJuga mempunyai waktu respon yang baik yaitud@fik dan usia
pemakaian 37 hari (Sa’niyah, 2010).

Berdasarkan ESI sulfat yang telah dikembangkan tdapa
diketahui bahwa membran yang digunakan pada umumnya
menggunakan bahan aktif yang berbasis senyawaikigamolekul
besar (Fuadi dkk., 2007). Paganelitian ini dikembangkan dengan
menggunakan bahan aktif membran yang berbasis wanya
anorganik, dimana senyawa anorganik ini cukup mnmpim di
Indonesia dan belum termanfaatkan secara optimalatea dalam
aplikasi ESI seperti zeolit. Pemilihan zeolit seddagahan aktif
karena memiliki struktur dengan berbagai macamdiubagik sebagai
adsorben ataupun penukar ion (Bambang dkk., 1928).dengan
membran zeolit yang telah dikembangkan oleh Setia{z010)
mempunyai respon linear terhadap iofi'Rierkisar 1x1dM hingga
1x10'M dengan harga faktor Nernst 29,06 + 0,33 mV/dekade
konsentrasi. Batas deteksi untuk ESI ini sebes26x20° M atau
setara dengan 10,692 ppm timbal dengan waktu regmog cepat
yaitu 30 detik dan usia pemakaian 65 hari.

ESI membran zeolit yang telah diteliti oleh Setiaw2010
merupakan ESI untuk jenis sensor kation. Pada pienelini
dikembangkan ESI sebagai sensor anion. Hal yangelser dalam
penukar anion adalah adanya situs positif dalanarkga zeolit.
Situs tersebut dapat dibentuk melalui kalsinasi lizegang
mengandung gugus hidroksil (Haynes, 1978). Penggureeolit
sebagai adsorben anion yang telah dikembangkanrdZul2001)
adalah adsorbsi anion Cl| yang menghasilkan kagasitear anion
sebesar 5,484 + 0,057 mmol/g. Namun kalsinasi paéalit
mengakibatkan terjadinya penurunan kristalisasibatki rusak
sebagian struktur polimer zeolit, untuk meningkatkdaya ikat
terhadap anion yang akan diembankan maka pada raembr
ditambahkan karbon aktif.

Membran yang digunakan harus mempunyai sifat amdéma
hidrofobik, menghantarkan listrik meskipun keeil0° (Q cm)?,
bersifat lentur (fleksible). Maka, selain itu zéaebagai bahan aktif
juga digunakan bahan pendukung lain yaitu PVC ypulklorida)
sebagai matrik polimer dan DOP (dioktilftalat) sgdapemlastis
dalam pelarut THF (tetrahidrofuran) (Setiawan, 2010

Penggunaan zeolit sebagai bahan aktif dengan bahan
pendukung karbon aktif, PVC serta DOP dapat mengrehg sifat
homogenitas dan hidrofobitas membran (Setiawan,0200leh
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karena itu, perlu dilakukan variasi jumlah kompbgienyusun
membran supaya dihasilkan campuran membran yarggh@mnogen
sehingga ESI yang dihasilkan memiliki karaktertsifasar ESI yang
Nerngtian yatiu memiliki harga faktor Nernst sebesar 29,6
mV/dekade konsentrasi untuk ion divalen, kisaranskatrasi linear
yang luas, batas deteksi rendah, waktu respon,aepatpemakaian
lama, dan dapat diulang dengan baik.

Sebelum digunakan ESI sulfat harus direndam datalam
larutan analit yang disensornya untuk menjenuhkaemionan
terhadap anion yang akan diembankan yaitu sulfat demfasilitasi
terjadinya reaksi disosiasi sehingga dapat mentkgkaselektivitas
dan sensitivitas membran.

Dari uraian di atas, maka dalam penelitian ini Eijpei
tentang cara pembuatan dan karakterisasi eleks@gdtif ion sulfat
tipe kawat terlapis bermembran zeolit dengan baeaclukung PVC
sebagai matrik polimer dan DOP sebagai pemlasisa pendukung
membran berupa karbon aktif dalam pelarut THF. 8ga
diharapkan ESI sulfat bermembran zeolit yang dikasi memiliki
karakteristik dasar yang bersifdgrnstian.

1.2. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas maka dapat dgkemn
permasalahan pada penelitian ini adalah:

1. Berapa perbandingan komposisi membran yang optimum
sehingga menghasilkan karakter ESI sulfat bermembra
zeolit yangNernstian?

2. Berapa waktu perendaman optimum yang diperlukan
sehingga menghasilkan karakter ESI sulfat bermembra
zeolit yangNernstian?

3. Bagaimana karakteristik dasar yang dihasilkan d&sSi
sulfat bermembran zeolit?

1.3. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah

1. Pengukuran dilakukan pada temperatur 27°& 1

2. Larutan uji yang digunakan adalah larutas5&, 1x10° —
1x10*M

3. Perendaman membran dilakukan dalam larutz8(0,4 M
selama 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, dan 80 menit.

4. Karakterisasi dasar ESI sulfat tipe kawat terlapsmbran
zeolit yang diuji antara lain: Faktor Nernst, kear

3



konsentrasi linier, batas deteksi, waktu respom daia
pemakaian.

1.4. Tujuan Penelitian

1.

Tujuan dari penelitian ini adalah :

Memperoleh komposisi membran yang optimum sehingga
menghasilkan karakter ESI sulfat tipe kawat tedapi
bermembran zeolit yargernstian.

Memperoleh waktu perendaman optimum yang diperlukan
sehingga menghasilkan karakter ESI sulfat tipe kawa
terlapis bermembran zeolit yahgrnstian.

Memperoleh karakteristik dasar yang dihasilkan dz8il
sulfat tipe kawat terlapis bermembran zeolit.

1.5. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah dihasilkannyal E8Ifat

bermembran zeolit yang dapat digunakan sebagai alatnatif
pengukuran sulfat secara praktis, cepat, mudamdaah.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Elektroda Selektif lon (ESI)

ESI merupakan elektroda membran yang meresponasecar
selektif aktivitas ion tertentu (Day dan Underwo@d02). Sensor ini
mengukur aktivitas ion, dimana dalam larutan eneé&tivitas ion
biasanya sebanding dengan konsentrasi ion. Perajuklitivitas ion
ini_penting karena aktivitas ion menentukan kecapataksi dan
kesetimbangan kimia (Williaret al., 1988).

Menurut Lakshminarayanaiah (1976), membran sélehti
akan memiliki sensitivitas dan selektivitas yangkb@rhadap ion
yang disensornya apabila mempunyai sifat antaran: I4il)
hidrofobik, tetapan dielektriknya tinggi, (2) mermgharkan listrik
meskipun kecif 10° (Q cm)* yang ditimbulkan migrasi ion-ion dan
dapat dicapai dengan porositas rendah yang kerapatatan tinggi,
(3) fluks perpindahan kecil sekali, yang padat pigadengan
penggunaan bahan pendukung PM&ticizer, (4) bersifat lentur
(fleksible) sehingga ion-ion di dalamnya memilikobilitas tinggi
dan dapat bermigrasi, meskipun mobilitas bukan padan faktor
utama yang menentukan selektivitas ESI, (5) stabihadap pH,
larutan yang mengandung bahan organik dan oksidator

Menurut Pranitis (1992), suatu ESI yang memilikrakter
optimal untuk pengukuran analisis ditunjukkan opglvameter: (a)
sensitif, ditunjukkan oleh sifdtlernstian dengan harga faktor Nernst
untuk ion divalen adalah 29,6 mV/dekade konsenti@si kisaran
konsentrasi linier luas (1-FoM), (c) batas deteksi rendah {1M),
(d) waktu respon cepat (< 1 menit), (e) usia periaaké> 5 bulan),
(f) pembuatannya dapat diulang dengan begkroducible) dan (g)
menunjukkan akurasi dan ketelitian tinggi (membamikesalahan
<5%).

Pada saat kontak dengan larutan analit, padaisidugr
membran yang bersentuhan langsung dengan larugdranbaktif
membran akan mengalami disosiasi menjadi ion-iehab pada
antarmuka membran larutan. Hal ini menyebabkan yplesem
membran bermuatan positif sehingga anion-anion ari yang
sejenis dari larutan bermigrasi menuju permukaamionan. lon-ion
tersebut saling menggantikan posisinya untuk btkadengan
gugus tetap membran. Reaksi pertukaran ion demgababas pada
sisi aktif membran ini akan berlangsung terus meneningga
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mencapai kesetimbangan elektrokimia (Bailey, 19T¢kanisme
pertukaran ion pada antarmuka membran dengan adingatakan
dalam Gambar 2.1 (Atikah dkk., 2007).

membran Asp AgS

----------------- A, S
antar muka 2 Agr & Kaiss AP
larutan analit (AD) (larutan analit)

Gambar 2.1. Mekanisme pertukaran ion pada antarmekabran

Kesetimbangan elektrokimia akan menghasilkan beda
potensial pada antarmuka membran dengan larutada Betensial
yang timbul ditentukan oleh aktivitas ion targetgadinyatakan
dengan Persamaan Nernst 2.1 (Bailey, 1976).

2,303 RT , Az arr

B=ET— nk ﬂ]{-membm.n
(2.1)
dengan
E® = potensial standar dari elektroda
R = konstanta gas (8,314 ol ™)
T =temperatur ruang
F = bilangan Faraday (96485 C/mol)
a. = aktivitas ion X
n = muatan analit

2.2. ESI Tipe Kawat Terlapis

ESI tipe kawat terlapis merupakan penyederhanaan da
konstruksi ESI tipe tabung. ESI tipe kawat terlagilsuat dengan
mengganti sistem pembanding dalam dengan menggunaka
konduktor elektronik berupa kawat platina. Elek&rdéwat terlapis
merupakan sebuah tipe ESI dimana bahan elektradiiggbungkan
dalam membran polimer tipis sebagai pendukung aeleargsung
yang dilapiskan pada konduktor logam. Substrat ndagdektroda
kawat terlapis biasanya kawat platina, tetapi petaknbaga dan
grafit juga dapat digunakan (Wygladacs, 2006).
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Kelebihan ESI tipe kawat terlapis antara lain: keaastik
sama dan kadang-kadang lebih baik jika dibandinglemgan ESI
tipe tabung, berukuran kecil (@ 0,5 mm), hanya mduotikan
volume sampel yang sedikit, konstruksinya sederhaehingga
mudah dibuat, harga relatif lebih murah, serta tidjganakan dalam
posisi miring yang sesuai digunakan untuk pengukura vivo
dengan usia pemakaian lebih dari 6 bulan (Atikal®94).
Kekurangan dari ESI tipe ini adalah harday&ng tidak stabil namun
dapat diatasi dengan pembuatan kurva standar peragulsebagai
standar pengukuran secara potensiometri yang deddama 7 hari
pengamatan (Cunningham, 1986).

Adapun skema pengukuran ion menggunakan ESI tipatka
terlapis yang menggunakan konduktor elektronikijetatkan dalam
Gambar 2.2 (Atikah dkk., 2007).

ESltipe kawat terlap

A ~
elektroda Larutan Membran Konduktor
pembanding | sampel dair) (kawat Pt)
luar

E)emb EM(ekst) EM (int)

Gambar 2.2 Skema pengukuran ion pada ESI

Pengukuran potensial sel elektrokimia menggunakan
elektroda indikator ESI dan elektroda pembandingA8€I, maka
potensial yang terukur merupakan beda potensialafES| dengan
elektroda Ag/AgCI, sehingga dapat ditulis sebagais®maan 2.2
dan 2.3 (Bailey, 1976).

Esel = E(atoda_ Eanoda (22)
sama dengan

EseI= EESI . Epemb (23)

Jika potensial elektroda pembanding.(fg, potensial kawat
Pt dengan permukaan membrany (ky), Sedangkan potensial
membran dengan larutan anality(Eksy), dan potensial ESI yang
terukur adalah jumlah dari semua potensial yangbulndalam
sistem, sehingga diperoleh Persamaan 2.4 (Bai83g)1
Ew =By + Ewesy = Epers (2.4)

int

7



Eming dan Eemp Merupakan konstanta yang diasumsikan
memberikan harga yang tetap maka harga potensighsg terukur
maka persamaan (2.4) dapat ditulis menjadi persai(2as).

Eyq =E° % 2,303%Iog Qi (2.5)

Tanda (+) untuk kation dan tanda (-) untuk anigadalah
beda potensial seE° adalah potensial elektroda standdRdadalah
konstanta gas (8,314 Jmol?), T adalah temperatur dalam Ik,
adalah konstanta Faraday (96485 C/mol) danerupakan muatan
dari ion yang ditentukan. lon sulfat merupakan boralen dengan n
= 2, persamaan Nernst untuk ion divalen dijelasiah Persamaan
2.6.

E=E°-296loga,,., (2.6)

Aktivitas ion dalam larutan adalah harga yang dagatkur
olen ESI, bukan konsentrasi ion. Aktivitas ion) (anerupakan
konsentrasi efektif ion. Aktivitas ion dipengardieh total kekuatan
ion dalam larutanyj yang ditunjukkan oleh persamaan (2.7).

a=v.G (2.7)

dengany adalah koefisien aktivitas, adalah aktivitas suatu ion i
dalam larutan dan jGadalah konsentrasi dari ion i. Pada larutan
encer, aktivitas ion biasanya sebanding dengan ekbrasi ion
karena total kekuatan ion dalam larutan sama desafain

mV meter

—

Elektroda Ag/Ag(Cl E S I S Qz_
Larutan analit
\ [ Kawat Pt
Membran
elektroda
_— Pengaduk

magnetik

Gambar 2.3 Rangkaian pengukuran ESI



2.3. ESI Sulfat Bermembran Zeolit
2.3.1.Komponen Membran ESI

Membran merupakan suatu lapisan yang memisahkan dua
fasa yang mengandung bahan semipermeabel dengaegiglitas
yang terkontrol. Membran ESI bertanggung jawab e¢apon gaya
electromotive (emf) dan selektivitas dari ESI. Membran terdirrida
elektroda sensor yang pada umumnya bersifat homogenun ada
yang juga bersifat heterogen (IUPAC, 1997).

Membran ESI yang digunakan dalam sulfat ESI adalah
campuran bahan aktif zeolit. Zeolit adalah senyamé kimia
alumino-silikat berhidrat dengan kation natriumljka, dan barium.
Secara umum, zeolit memiliki molekuler struktur gamik, dimana
atom silikon dikelilingi oleh 4 atom oksigen sehgagmembentuk
semacam jaringan dengan pola yang teratur. Di bphetempat di
jaringan ini, atom silikon digantikan dengan atolmr@nium, yang
hanya terkoordinasi dengan 3 atom oksigen. Atonmigiwm ini
hanya memiliki muatan 3+, sedangkan silikon sendiemiliki
muatan 4+. Keberadaan atom aluminium ini secarallreshan akan
menyebabkan zeolit memiliki muatan negatif.

e \Si/ \1‘\1{:;/ \Si/ \Si/ \i?/ \Sl/ ™~
SN SN SN N SN SN
T c|) T T(l) cl) I

Gambar 2.4 Struktur kerangka zeolit

Zeolit mempunyai beberapa kegunaan, diantarangdit ze
sebagai adsorben, zeolit sebagai penukar ion, éaht zebagai
katalis. Kemampuan zeolit sebagai penukar ion nakap dasar
penggunaan zeolit sebagai membran dalam ES| yargdigunakan
(Edward, 1987). Penggunaan zeolit sebagai penukim ayang
paling berperan adalah adanya situs bermuatanfpasig terdapat
dalam kerangka zeolitnya. Situs tersebut dapatntilke melalui
kalsinasi zeolit yang mengandung gugus hidroksilg@® hidroksil
dapat diperoleh melalui pertukaran ion amonium yairigiti dengan
kalsinasi pada temperatur antara 300-500, sebagaimana
ditunjukkan dalam dalam Gambar 2.5 (Haynes, 1978).

Zeolit-H sangat mudah melepaskan proton Situs ykamat
melepaskan proton dengan mudah disebut asam Broyaite jika
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dipanaskan lebih lanjut maka akan terbentuk sitssma Lewis.
Pembentukan asam Lewis tersebut maka diperkiraklan a
menyebabkan zeolit aktif sebagai penukar anionifelsy1978).

ie /O\ WAL N
O/S \OO \ O/ \OO/A\\OO/S\\O
| |
l+ NH,"
B N N Ny N
(e e
| |
‘ NH, (300-506C)
H H

O
Al

/ o /\O

T

\p-\/\’f + e
/\

Gambar 2.5 Tahapan reaksi kalsinasi
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Bahan pendukung membran lain yang sering digunakan
adalah polivinilklorida (PVC). Fungsi PVC adalahbagai matrik
polimer homogen yang akan membentuk sebuah fasdormangang
tidak larut dalam air dan tidak mudah menguap. Bahissecara luas
digunakan sebagai matrik pada ESI karena sifatapg kaku, tahan
terhadap pelarut, dan berpori-pori kecil. PVC yalerdagangkan
pada umumnya amorf dan memiliki temperatur trasge&as (Tg)
relatif tinggi (80°C). Derajat kristalinitas dari PVC ini diperlukan
agar membran bersifat permeable dan fleksibel.irbéla PVC ini
menunjukkan stabilitas yang baik terhadap bahaniakidan air
(Kesting, 1985).

Supaya membran yang terbentuk mampu menghantarkan
listrik dan memungkinkan terjadinya mobilitas i@mj maka
temperatur transisi gelasnya harus di bawah temypekamar. PVC
memiliki Tg sekitar 80°C, oleh sebab itu perlu ditambahkan
pemlastis. Pemlastiadalah bahan yang ditambahkan pada polimer
agar diperoleh sifat-sifat polimer yang diinginkaBahan ini
biasanya berupa pelarut organik dengan titik ditlitggi yang
ditambahkan pada polimer  kaku  untuk  meningkatkan
fleksibilitasnya. Interaksi yang terjadi antara |estis dengan
polimer adalah ikatan hidrogen atau gaya Van DealgV@emlastis
dapat mengurangi Tg pada membran (Hallstar, 2@@fhlastis yang
baik untuk pembuatan ESI adalah melarutkan bahaktre&ktif,
tidak mudah menguap, tidak larut dalam larutan yaalgn
ditentukan, dan mampu mempertahankan selektivitas logahan
tersebut (Veselgt al., 1978).

Salah satu bahan pendukung yang bersifat sebagdagies
adalah DOP (dioktilftalat) yang merupakan senyavgaok dengan
viskositas tinggi (81,4 cP) pada temperatur 2000P mengandung
plastik sekitar 1% - 40% dan mempunyai berat madleksar (390,

56 g/mol) serta tidak larut dalam air (Sax dan lseB78).

Menurut Faridbod, et al. (2008), untuk memperoleh
membran yang lentur berat pemlastis harus lebih ydian
dibandingkan PVCPerbaningan berat pemlasti®VC yang umum
digunakan adalah 2 : 1.

Pelarut yang digunakan adalah tetrahidrofuran (THIFF
merupakan cairan berviskositas rendah dan menati&ma seperti
dietil eter. THF memiliki kepolaran yang sedang daalarutkan
berbagai macam senyawa nonpolar maupun polar. Teétkhgs
digunakan dalam melarutkan karet dan PVC. PelartiF T
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merupakan donor elektron dengan konstanta digkekitb dan
memiliki viskositas rendah (0,48 cP pada temper2H() (Sax dan
Lewis, 1987; Veselgt al., 1978).

2.3.2.Karbon Aktif

Selain zeolit digunakan sebagai bahan aktif membran
karbon aktif juga digunakan dalam komposisi membramg
berfungsi sebagai pendukung membran. Penggunadorkaaktif
sebagai bahan pendukung membran karena karborbakgifatinert
sehingga tidak mudah teroksidasi ataupun teredy&sg dapat
digunakan dalam campuran pada membran (Sestllal., 1993).
Selain itu, karbon aktif dapat digunakan sebagaodiEn dan
pendukung dalam katalis karena karbon aktif memauryas
permukaan yang tinggi (Toebetsal., 2001). Selain itu, karbon aktif
juga digunakan yang berfungsi sebagai peningkat gahar
konduktivitas. Penggunaan karbon aktif dalam camapunembran
elektrode karena karbon aktif memiliki struktur fgradimana di
dalam struktur ini atom-atom karbon membentuk atHiibridisasi
sgf yang menghubungkan satu atom karbon dengan atoborka
lainnya. Struktur ini memungkinkan terjadinya peej@n elektron
sehingga dapat menghantarkan arus listrik (Wilkind®76).

2.3.3.Badan Elektroda

Badan luar elektroda ESI tipe kawat terlapis yang
dipergunakan adalah plastik polietilen. Plastikgidén bersifat inert
dan isolator yang baik sehingga tidak menimbulkasakahan
pembacaan potensial apabila terjadi kontak dengautain analit
(Lakshminarayanaiah, 1976).

Kawat Pt digunakan sebagai pengganti elektroda
pembanding dalam pada ESI tipe tabung. Penggureaaat Kt ini
karena Pt bersifat inert, mempunyai harga konditkvyang baik
(0,17 Q "cm') serta tahan terhadap temperatur yang tinggi. Kawa
Pt inilah yang kemudian akan dilapisi membran denk@mposisi
tertentu.

2.4. Waktu Perendaman

Waktu perendaman merupakan waktu yang diperlukéukun
menjenuhkan ESI dengan ion yang akan diembankamgggh
menghasilkan potensial yang stabil (Rundle, 2000).
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2.5. Karakterisasi Dasar ESI

Karakteristik ESI ditunjukkan oleh beberapa paramet
antara lain: waktu perendaman, Faktor Nernst, &rs&onsentrasi,
batas deteksi, waktu respon, dan usia pemakaiaameter tersebut
menunjukkan kualitas ESI dan layak tidaknya ESudakan sebagai
alat pengukuran (Atikah, 1994).

2.5.1.Faktor Nernst dan Kisaran Konsentrasi

Faktor Nernst dapat ditentukan melalui kemiringaarisy
linear dari kurva hubungan antara potensial seld&j)gan — log
aurae Faktor Nernst yang diperbolehkan untuk ion dinaberkisar
25-30 mV/dekade konsentrasi (Wroblewski, 2005). t6alNernst
teoritis untuk ion divalen (z= 2) pada 298°K adalah 29,58
mV/dekade konsentrasi (Wang, 2006). Harga fakternst untuk
ESI dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranyalahdlarutan
pembanding dalam, sifat hidrofobisitas bahan akdiam membran
yang menyebabkan bahan aktif terdistribusi dalanminen (fasa
non polar) dan dalam fasa air (polar) (Atikah, 1994

Kisaran konsentrasi suatu ESI dinyatakan sebagtisba
konsentrasi dimana kurva potensial E (mV) terhadaldg auat
masih memberikan garis lurus sehingga masih memeeusamaan
Nernst. Umumnya, kurva hasil pengukuran elektroaaumjukkan
daerah linear pada kisaran konsentrasi antarahlfgga 16 M
(Wroblewski, 2005).

2.5.2.Batas Deteksi

Batas deteksi merupakan harga konsentrasi tereyaiadp
masih memberikan respon yang dapat dibedakan debigenko.
Batas deteksi dapat ditentukan melalui perpotongans antara
daerah linear dan non linear dari kurva hubungém¥g) terhadap —
log aura: (Wroblewski, 2005). Pada umumnya, batas detekskbe
dari elektroda selektif ion adalah™1:010° M (Wroblewski, 2005).

2.5.3.Waktu Respon

Waktu respon adalah waktu yang diperlukan ESI untuk
memberikan respon potensial yang konstan. Semakiat @lektroda
memberikan respon potensial yang konstan maka sentzk
kualitas elektroda tersebut. Waktu respon dipergaoleh: (a) tipe
membran, (b) mobilitas ion, semakin cepat pergerakm pada
permukaan elektroda maka akan memberikan waktuomespng
semakin cepat (Bailey, 1976).
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2.5.4.Usia Pemakaian
Usia pemakaian adalah berapa lama ESI masih mermapuny

harga faktor Nernst yang masih diperbolehkan (25+30dekade
konsentrasi). Usia pemakaian ditentukan dengan ukeingharga
faktor Nernst setiap selang waktu tertentu (hgik faktor Nernst
menyimpang jauh dari harga faktor Nernst yang ¢hgkethkan maka
ESI tidak layak digunakan untuk pengukuran. Usimagdeian ESI
sangat tergantung pada sifat mekanik membran, dimsifat
mekanik ini dipengaruhi oleh kelenturan membrankgkt, 1994).

2.6. Sulfat

Sulfat adalah salah satu anion utama yang adar dilain
ataupun air limbah. Sulfat secara alami dalam enarium sulfat
(garam Glauber's), magnesium sulfat (Epsom gardan), kalsium
sulfat (gipsum). Terlarutnya mineral-mineral tergeberkontribusi
terhadap jumlah sulfat yang terkandung dalam amumi (Radojevic
dan Bashkin, 1999). Selain itu, sulfat juga beradaii oksidasi
sulfida dan unsur belerang dan dekomposisi sisabgiagkai hewan
dan tumbuhan. Sulfat dan produk asam sulfur digamattalam
produksi pupuk, bahan-bahan kimia, pewarnaan, fjeles, kertas,
sabun, tekstil, fungisida, insektisida (DepartemaeintWorld Health
Organization, 2004).

Pada umumnya, sulfat ditemukan dalam konsentrasy ya
cukup tinggi dan bersifat kontaminan. Berdasarkagratoran
pemerintah No. 20 Tahun 1990 menyatakan bahwa baéisimum
sulfat di perairan umum yang diijinkan maksimal 40@/L. Sulfat
dengan konsentrasi yang tinggi dapat menyebabkanesasa pahit
dan berasa obat. Di dalam tubuh, sulfat denganekarasi tinggi
akan mengganggu fungsi pencernaan yaitu mengalaitasii
pencernaan, dehidrasi dan diare (Anonymous, 2009).
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BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimiaahtik
Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan lImu PengetahAlam
(FMIPA) Universitas Brawijaya Malang pada bulan Rmber 2010
hingga Maret 2011.

3.2. Alat dan Bahan
3.2.1. Alat-alat

Peralatan yang dibutuhkan adalah: potensiometeneFis
model 955, elektroda pembanding Ag/AgCl, neracdit#nanerek
Adventurer model AR 2130, oven Fisher Scientificc 65, tanur
Nabertherm model N-31, pengaduk magnet, statifolbsémprot,
botol sampel, sendok takar, kertas Whatman No.eda slat gelas
dan plastik yang lazim digunakan di laboratoriumii.

3.2.2. Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan antara lain: zeolit diamail daerah
kecamatan Turen Kabupaten Malang, karbon aktif, mlgstis
dioktilfalat (DOP) (Sigma), polivinilklorida (PVC) (Sigma),
Tetrahidrofuran (THF), batang plastik balpoint, kaviPt (diameter
0,5 mm dan panjang 5 cm), kabel koaksial RG-58, EHKR&%,
padatan NECI, padatan BaG| padatan KSO,, larutan gliserol,
padatan AgN@ etanol 96 % (Brastachem), dan akuades. Semua
bahan mempunyai derajat kemurnian pro analisis) (fea merk
bahan E-Merck, kecuali bila disebutkan lain.

3.3. Metode Penelitian
Adapun tahapan penelitiannya adalah:
1.Preparasi Larutan
a. Preparasi larutan Ni@l 2 M
b. Preparasi larutan induk,80O, 0,4 M
2.Pembuatan Elektoda Selektif lon Sulfat
a. Preparasi zeolit
b. Uji kandungan ion CI
c. Pembuatan membran sulfat
d. Pembuatan badan elektroda
e. Pembuatan ESI sulfat tipe kawat terlapis
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3.0Optimasi komposisi bahan penyusun membran ESltsulfa
4.0Optimasi waktu perendaman membran ESI sulfat
5.Karakterisasi sifat dasar ESI sulfat meliputi :

a. Faktor Nernst dan kisaran konsentrasi

b. Batas deteksi

c. Waktu respon

d. Usia pemakaian

3.4. Prosedur Kerja
3.4.1.Preparasi larutan
3.4.1.1.Preparasi larutan NH,Cl 2 M

Preparasi larutan NI 2 M dilakukan dengan cara
menimbang padatan NEI sebanyak 10,698 g, dilarutkan dengan
sedikit akuades, dimasukkan dalam labu takar 100 dan
ditambahkan dengan akuades hingga tanda bataa &eeantitatif.

3.4.1.2 Preparasi larutan induk K,S0O,0,4 M

Preparasi larutan induk,®O, 0,4 M dilakukan dengan cara
menimbang padatan ,BO, sebanyak 6,970 g, dilarutkan dengan
sedikit akuades, dimasukkan dalam labu takar 100 dan
ditambahkan dengan akuades hingga tanda batas dacamtitatif.
Preparasi larutan T0- 10° M terdapat pada lampiran 2.

3.4.2.Pembuatan ESI Sulfat

Metode penelitian ini (pada sub bab 3.4.2.1 dan22%
dilakukan dengan mengacu metode yang digunakan dlginoh
(2001) dan Zakiyah (2001).

3.4.2.1. Preparasi zeolit

Serbuk zeolit dihaluskan menggunakan mortar saimglais
kemudian diayak menggunakan ayakan 150 mesh. Zbalil
ayakan selanjutnya dicuci dengan akuades dan difem pada
temperatur 105C. Zeolit kering yang dihasilkan ditimbang 10 g
kemudian ditambahkan NBI 2 M sebanyak 100 mL dan dikocok
sampai homogen menggunakan pengaduk magnet selarjem?2
Hasil perendaman disaring dan residu dibilas deafandes sampai
filtrat bebas ion C] kemudian dipanaskan dalam tanur pada
temperatur 556C selama 4 jam.
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3.4.2.2. Uji kandungan ion CI

Sebanyak 2 mL filtrat yang mengandung iond@hasukkan
dalam tabung reaksi dan ditambahkan dengan laAghi©; 0,01 M
beberapa tetes. Apabila tidak terbentuk endapaih petarti filtrat
bebas ion Cl

3.4.2.3. Pembuatan membran ESI Sulfat

Pembuatan membran dilakukan dengan mencampurkan
bahan membran yang terdiri atas zeolit hasil 3l4.Rarbon aktif,
PVC, dan DOP dalam pelarut THF. Sedangkan, perhgadibahan
membran zeolit : karbon aktif : PVC : DOP dapéihdt pada tabel
3.1

Tabel 3.1 Komposisi bahan penyusun membran ESI

Komposisi ' Komposjsi Bahan
M Zeolit Karbon Aktif PVC DOP
(% b/b) (% b/b) (% b/b) | (% b/b)
1 49 3 16 32
2 32 3 16 49
3 16 3 16 65

Perbandingan diatas dibuat dengan berat total aampu
membran sebesar 3 g. Sedangkan perbandingan camperabran
dengan pelarut THF adalah 1 : 2. Campuran ters#thduk dengan
pengaduk magnet selama 2-3 jam sampai diperolejpuwram yang
homogen dan bebas gelembung udara.

3.4.2.4. Pembuatan Badan Elektroda

Badan elektroda ini dibuat dari kawat platina (&nhgan
panjang 5 cm dengan diameter 0,5 mm, pada keduagmyja
sepanjang 1,5 cm dibiarkan terbuka sedang bagianyka ditutup
dengan plastik polietilen yang bersifat inert, ppdaelitian ini tutup
elektroda yang digunakan adalah badan balpoint yengjfat inert
dan terbuat dari bahan plastik polietilen. Ujungedah atas kawat
disambung dengan kabel koaksial RG-58 sebagai pbngly ESI
ke alat potensiometer, sedangkan ujung bawahnyarsilitixan
dengan merendamnya dalam asam nitrat (f)N&®% selama 5
menit. Selanjutnya dibilas dengan akuades danididean.
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3.4.2.5. Pembuatan ESI Sulfat Tipe Kawat Terlapis

Campuran membran yang telah dibuat dilapiskan gadat
Pt pada ESI dengan cara mencelupkannya dalam cammembran
selama beberapa saat sampai campuran benar-bemamped
dengan ketebalan 0,3 - 0,5 mm pada kawat Pt. Siétgmj membran
dikeringkan di udara terbuka selama 30 menit yangnjdtkan
dengan pemanasan dalam oven pada temperatf€ S@lama 12
jam. Setelah itu, kawat Pt yang telah dilapisidbtd didinginkan
dan direndam pada larutan30, 0,4 M selama 30 menit, lalu dibilas
dengan akuades dan dikeringkan pada temperatuy.rGahanjutnya
dilakukan pengkonstruksian ESI sulfat serta dilakukarakterisasi
berdasarkan parameter-parameter yang telah digmtuk

3.4.3.0ptimasi komposisi bahan penyusun membran ESI Sulta
Optimasi komposisi bahan penyusun membran ESI
dilakukan dengan cara membuat ESI berdasarkan keaja 3.4.2
dengan komposisi bahan membran sesuai Tabel 3lanj&eya
masing-masing ESI dengan komposisi bahan membram herbeda
digunakan untuk mengukur potensial larutas5® 1x10° 1x10’,
1x10° 1x10° 1x10% 1x10°% 1x10? dan 1x10 M. Pengukuran
dilakukan dengan 3 kali pengulangan. Dari hargeméal yang
diperoleh, kemudian ditentukan harga faktor Nenyst- Harga
faktor Nernst masing-masing ESI dengan komposisgyaerbeda
dapat digunakan untuk penentuan komposisi baharnyupen
membran yang optimum. Komposisi membran ESI yang
menghasilkan harga faktor Nernsmnendekati teoritis (29,6
mV/dekade konsentrasi) merupakan komposisi optirm@mbran.

3.4.4.0Optimasi waktu perendaman membran ESI Sulfat

Optimasi waktu perendaman membran dilakukan dengan
cara membuat ESI pada komposisi optimum membradabarkan
3.4.3. ESI yang telah dibuat direndam dalam laria®0O, 0,4 M
dengan variasi waktu perendaman 10; 20; 30; 4066070; dan 80
menit. Kemudian ESI digunakan untuk mengukur paétrarutan
K,SO, 1x10°% 1x107, 1x10°% 1x10° 1x10% 1x10°% 1x10° dan 1x10
! M. Pengukuran dilakukan dengan 3 kali pengulan@sri harga
potensial yang diperoleh, kemudian ditentukan harfgitor
Nernstnya. Harga faktor Nernst ESI yang diperoledaptiap-tiap
waktu perendaman, dapat digunakan untuk penentuaktuw
perendaman optimum ESI. Pada waktu perendaman yang
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menunjukkan harga faktor Nernstnendekati teoritis (29,6
mV/dekade konsentrasi) merupakan waktu perendanmaimum
membran.

3.4.4.1 Analisis Kualitatif Membran ESI Sulfat

Analisis kualitatif membran ESI sulfat dilakukan ngen
menggunakan FTIR. Analisis membran dengan FTIRkdKan
dengan membuat campuran membran dengan komposisbrae
yang memberikan harga faktor Nerngptimum. Campuran ini
dituang di atas plat kaca yang semua sisinya tiladtasi dengan
selotip dengan ketebalan tertentu dan didiamkara gathperatur
ruang selama 30 menit. Selanjutnya membran dipanaskalam
oven pada temperatur 58C selama 12 jam. Membran yang
dihasilkan dipotong menjadi 2. Potongan membrarapex tidak
direndam pada larutan .80, 0,4 M. Sedangkan yang kedua
direndam pada larutan,80, 0,4 M selama 30 menit, kemudian
dicuci dengan akuades dan dikeringkan dalam ovea teEmperatur
50 °C selama # jam hingga benar-benar kering, selanjutnya kedua
membran dianalisis dengan FTIR.

Analisis kuantitatif membran dengan turbidimetdaklikan
dengan mengukur konsentrasi ion sulfat dalam larg&0, 0,4 M
sebelum dan sesudah digunakan untuk perendaman ramemb
Larutan KSQO, yang telah diencerkan 1000 kali dipipet sebanyak 1
mL ke dalam labu ukur 50 mL, kemudian ditambahkanl5HCI 2
M dan 10 mL etanol-gliserol 2:1 serta 2 mL laruBaClL 2% (b/v),
lalu dikocok hingga homogen dan ditambah akuadegghi tanda
batas. Selanjutnya diukur Optical Density (OD) taru dengan
menggunakan turbidimeter. Konsentrasi ion sulfatardalarutan
sampel dengan mengekstrapolasikan harga OD layatag diukur
dengan kurva baku sulfat.

3.4.5 Karakterisasi sifat dasar ESI Sulfat meliputi :
3.4.5.1.Faktor Nernst dan Kisaran Konsentrasi Pengukuran
Harga faktor Nernst dari suatu ESI sangat pentintuku
ditentukan karena faktor ini menentukan apakahus&&l tersebut
mengikuti persamaan Nernst atau tidak. Cara peaenya adalah
dengan cara menyiapkan sederet variasi konsemaragan KSO,
1x10% 1x10°, 1x10°% 1x10° 1x10% 1x10° 1x10° dan 1x10 M
yang diperoleh dengan pengenceran larutan bakik,irsglanjutnya
diukur harga potensialnya dengan potensiometer.gukeman
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potensial larutan analit digunakan Elektroda Ag/Ag§ebagai
elektroda pembanding. Pembacaan potensial dilakidaat alat
potensiometer menunjukkan harga potensial yang.t®ata hasil
pengukuran yang diperoleh dibuat grafik hubungataraneE (mV)
terhadap —log @ - Grafik yang diperoleh merupakan garis lurus
pada selang konsentrasi tertentu dengan kemiringgvesar -
2,303.RT/n.F yang merupakan harga faktor Nernstlagg grafik
yang berupa garis lurus menunjukkan daerah tragagukuran.

3.4.5.2. Batas deteksi
Batas deteksi dari ESI didapatkan dari perpotongairis

singgung pada fungsi garis lurus dengan garis rgklerg dari kurva
hubungan antara E (mV) terhadap -logun@ Selanjutnya
perpotongan kedua garis singgung tersebut ditaribdwah hingga
diperoleh garis yang tegak lurus terhadap sumidiart,garis tersebut
dapat diketahui konsentrasi batas deteksi dari &ifffat. Batas
deteksi ditentukan dari hasil pengukuran 3.4.5.1.

3.4.5.3. Waktu respon

Untuk mengetahui berapa waktu yang diperlukan &8k
sehingga didapatkan harga potensial yang tetamdeph waktu.
Makin cepat waktu yang diperlukan untuk mencapajdaotensial
yang tetap menunjukkan semakin baik kualitas ESituk) itu
diperlukan pengukuran potensial terhadap sederevaniasi
konsentrasi larutan 80, 1x10°% 1x10’, 1x10° 1x10° 1x10%
1x10° 1x10%? dan 1x10 M, dengan setiap konsentrasi diukur
potensialnya pada selang waktu 10 detik selama Bitnmngga
menunjukkan harga potensial yang tetap.

3.4.5.4. Usia pemakaian

Untuk mengetahui berapa lama suatu ESI masih dapat
digunakan untuk mengukur aktivitas sulfat yangmjikkan dengan
seberapa jauh harga faktor Nernstnya terhadap wei&ntu masih
berada pada kisaran harga faktor Nernst yang difsdrkan untuk
ion sulfat (25-30 mV/dekade konsentrasi) dan tidga&nyimpang
dari harga faktor Nernst teoritis yaitu 29,6 mV/de& konsentrasi.
Untuk keperluan ini dilakukan pengukuran potensiaglderetan
variasi konsentrasi larutan,80, 1x10°, 1x107, 1x10°% 1x10° 1x10
4 1x10°% 1x10% dan 1x10 M pada selang waktu tertentu. Dimana
pengukuran hanya menggunakan satu elektroda yangladi sejak
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awal pembuatan campuran membran. Makin jauh pemyiggn dari
harga faktor Nernst teoritis yaitu 29,6 mV/dekadadentrasi, maka
elektroda tersebut sudah tidak dapat digunakan lagi

3.5. Analisis Data

Ketelitian (presisi) digunakan untuk menunjukkabesapa
jauh nilai hasil pengujan suatu ulangan dengangalanlainnya.
Ketelitian hasil pengukuran dapat ditentukan denganghitung SD
(standar deviasi) dan %SD dari suatu perlakuacopaan. Standar
deviasi harga faktor Nerndaipat dihitung dengan persamaan sebagai
berikut :

—\2
Z(Xi A X)
D=, |=— (3.1)
n-1
D
%SD = 7 x 100% (3.2)

Keterangan :
SD = standar deviasi
X. = harga faktor Nernst ke-i

X = rata-rata harga faktor Nernst
n =jumlah pengulangan
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Penentuan sulfat dapat dilakukan dengan metodésiana
elektrokimia, salah satunya menggunakan ESI| bermambeolit.
Kinerja optimal dari ESI bermembran zeolit salahtusga
dipengaruhi oleh komposisi bahan penyusun dan wadtendaman
membran. Oleh karena itu, pada penelitian ini dikak pembuatan
dan karakterisasi elektroda selektif ion sulfatetikawat terlapis
bermembran zeolit dengan memvariasi komposisi mamlgdan
waktu perendaman.

Hasil dari penelitian ini disajikan dalam dua lzegiBagian
pertama merupakan hasil pembuatan ESI sulfat bebmzmzeolit.
Sedangkan bagian yang kedua merupakan hasil kesalsie ESI
sulfat yang telah dibuat.

4.1. Pembuatan ESI sulfat bermembran zeolit
4.1.1. Kontruksi ESI sulfat

Hasil dari pembuatan ESI sulfat bermembran zeditgy
dibuat ditunjukkan seperti pada Gambar 4.1:

Gabar 4.1 Kontruksi ESI sulfat

Keterangan Gambar 4.1:

Jek Banana

Kabel RG-58

Jek Banana termodifikasi
Badan elektroda

Kawat platina bermembran
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ESI sulfat bermembran zeolit yang dihasilkan térdias
kabel RG-58 sepanjang 22 cidek Banana, badan elektroda dan
kawat platina yang terlapisi membran zeolit dengdoal 0,3 — 0,5
mm. Badan elektroda terbuat dari plastik polietijang bersifat inert
sehingga tidak menimbulkan efek terhadap membran ldautan
analit. ESI sulfat ini dibuat dengan memasukkanusekawat platina
dalam badan elektroda terkecuali kawat yang akdepidi oleh
membran zeolit. Selanjutnya, ujung bagian atas kaplatina
disambungkan dengan kawat RG-58 yang telah dilgngt@ngan
Jek Banana termodifikasi dan konektor.

Sebagaimana kontruksi di atas, ESI sulfat ini mi&mil
kontruksi yang sederhana sehingga akan lebih muligimnakan
untuk analisa dilapangan dan lebih praktis dalanyipgpanannya.

4.1.2. Penentuan komposisi optimum membran ESI sulfat
bermembran zeolit

Salah satu faktor yang menentukan karakteristilad&sSl|
yang bersifalNernstian pada ESI sulfat adalam komposisi penyusun
membran ESI yang digunakan. Pada penelitian ifiabvgenyusun
yang digunakan terdiri dari zeolit sebagai bahatif,dRVC sebagai
matrik polimer, DOP sebagai pemlastis, karbon ald&bagai
pendukung membran dalam pelarut THF. Zeolit yangurmkan
sebagai bahan aktif membran karena memiliki fungsbagai
adsorben dan penukar ion.

Pada proses pembuatan ESI sulfat ini, zeolit alamgy
memiliki situs negatif diubah terlebih dahulu meljaeolit bersitus
positif. Mulanya, zeolit alam direndam dengan lanutNH,CI 2M
dan dilakukan pengocokan selama 24 jam. Perendaieagan
larutan NHCI bertujuan menggantikan kation logam yang terikat
pada situs negatif kerangka zeolit. Menurut Zuh{2001), kation
logam yang dapat ditukar adalah*N&*, C&*, dan Md*. Proses
perendaman tersebut dilakukan selama 24 jam dengjaan agar
pertukaran kation logam yang terikat pada situsatiegerangka
zolit dengan NH dapat berlangsung secara maksimal sebagaimana
ditunjukkan pada Gambar 2.5.

Selanjutnya padatan zeolit dimasukkan pada caweselen
dan dipanaskan pada temperatur 58D selama 4 jam (proses
kalsinasi). Perlakuan ini bertujuan agar zeolit fentuk situs
positif, yaitu melalui pelepasan NHlan molekul air sebagaimana
ditunjukkan pada Gambar 2.5.
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Penggunaan karbon aktif sebagai bahan pendukundpraem
karena karbon aktif memiliki struktur grafit dimadadalam struktur
ini atom-atom karbon membentuk orbital hibridisag¥ yang
menghubungkan satu atom karbon dengan atom kaiianyd,
sehingga dapat peningkat konduktivitas membran.aRaian PVC
sebagai matrik polimer dalam pembuatan membran itzéal
bertujuan untuk meningkatkan kekuatan mekanik mambr
Sedangkan penambahan DOP sebagai pemlastis beérfumiygk
menurunkan temperatur gelas (Tg) dari PVC dengama ca
menyisipkan diri diantara cincin polimer. DOP jugartujuan untuk
mengurangi gesekan antar molekul dan memudahkaakayer
molekul satu sama lain sehingga menyebabkan polipegsifat
lentur (Sa’niyah, 2010). Sifat lentur ini akan mefabkan
pergerakan anion sulfat yang ada pada membran ggghin
meningkatkan konduktivitas membran dan menghasilkatensial
yang cepat.

Membran yang dilapiskan pada kawat Pt pada EShtsulf
terdiri dari campuran zeolit, karbon aktif, PVC da®P sesuai tabel
3.1. Campuran tersebut dilarutkan dalam pelarut Td#hgan
perbandingan 1 : 2 (b/v). Hasil penentuan optimiasnposisi
membran ESI sulfat dapat dilihat pada Tabel 4dta3elengkapnya
ditunjukkan pada Lampiran L.3.1.

Tabel 4.1 Perbandingan komposisi membran ES| Sodfahembran

zeolit
Komposisi membran harga faktor Batas
Komposisi .. |Karbon Nernst .
Membran | 280 “akie | PVC | DOP | (yygek | DSteksi
(% b/b) (% bib) (% b/b)| (% b/b) kone) (M)
1 49 3 16 32 (29,30 + 1,00R 2,47x10°
2 32 3 16 49 |28,67 + 1,26 6,65x10°
3 16 3 16 65 [26,97 + 0,751 9,73x10°

Tabel 4.1 menunjukkan bahwa komposisi membran 2
menghasilkan harga faktor Nernst sebesar 28,67 ekdib
konsentrasi. Sedangkan komposisi membran 3 meiiggnadiarga
faktor Nernst sebesar 26,97 mV/dekade konsentr&sdua
komposisi ini belum mendekati harga faktor Nertesiritis (29,6
mV/dekade konsentrasi). Hal ini karena perbandinB&P yang
ditambahkan terlalu banyak dibandingkan PVC, yaeggakibatkan
membran terlalu lentur sehingga aktivitas anionaeémbertambah,
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bahan aktif terdistribusi lebih banyak ke fasa aienyebabkan
sensitifitas  membran menurun. Penurunan sensgiviteembran
nampak pada batas deteksi yang dihasilkan. Padapdsisn
membran 2 sebesar 6,65 x°16an komposisi membran 3 sebesar
9,73 x 10 M. Selain itu, perbandingan zeolit yang ditambahkan
lebih sedikit yang menyebabkan kapasitas tukar namme@nurun
karena jumlah gugus Syang tersedia untuk mengikat anion sulfat
sangat sedikit.

Sedangkan pada komposisi membran 1, harga faktorsiNe
mendekati harga faktor Nernst teoritis (29,6 mVAtEk konsentrasi)
yaitu 29,30 mV/dekade konsentrasi dan batas deteksj rendah
dibandingkan komposisi membran 2 dan 3 yaitu set2da x 10
M. Hal ini menunjukkan kapasitas tukar anion tinggang
disebabkan gugus Sbanyak karena jumlah zeolit lebih banyak
dibandingkan dengan perbandingan komposisi penyaseimbran
lainnya.

Dari hasil pengamatan yang tertera pada Tabebéroleh
bahwa komposisi membran 1 dengan perbandingant zekdirbon
aktif : PVC : DOP adalah 49 : 3 : 16 : 32 (% b/bampu
memberikan harga faktor Nernst mendekati hargaofakternst
teoritis sebesar 29,6 mV/dekade konsentrasi. Sgairkgpmposisi
membran 1 tersebut dipilih sebagai komposisi memlmatimum
yang digunakan pada tahapan penelitian selanjutnya.

4.1.3.Penentuan waktu perendaman optimum ESI sulfat

bermembran zeolit

Waktu perendaman merupakan faktor penting yang
berpengaruh terhadap kualitas ESI sulfat, yangnpikkan oleh
harga faktor Nernst. ESI direndam dalam laruta®®; 0,4 M dalam
waktu tertentu. Perendaman berfungsi untuk menjamimembran
dengan anion sulfat yang disensornya sehingga naemdapat
merespon ion sulfat dalam analit dengan baik. Wakdrendaman
diperlukan supaya menghasilkan ESI yang lebih 8egang dilihat
dari harga faktor Nernst-nya. Selanjutnya ESI sulfersebut
digunakan untuk pengukuran larutan sulfat dengdierdagpa variasi
konsentrasi lalu dicatat harga potensialnya daitutip harga faktor
Nernst-nya.
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Tabel 4.2 Pengaruh waktu perendaman terhadap fektga Nernst

Waktu
harga faktor Nernst | Harga
\ S Pe(r;rédn?tr)nan (mV/dek konsentrasi) | R?
1 10 22,77 0.992
2 20 27,07 0,999
3 30 29,30 0,998
4 40 24,67 0,987
5 50 23,37 0,996
6 60 13,73 0,992
7 70 16,77 0,975
8 80 14,47 0,981

Pada Gambar 4.2 dan Tabel 4.2 menunjukkan lama
perendaman ESI sulfat pada 30 dan 40 menit masinberkan
harga faktor Nernst dalam rentang yang masih digpehlzan untuk
ion divalent (S@) yaitu 25-30 mV/dekade konsentrasi. Sedangkan
lama perendaman 10, 20, dan 50—-80 menit membehidaga faktor
Nernst yang menyimpang dari harga faktor Nernst gyan
diperbolehkan. Hal ini dikarenakan pada perendai@ndan 20
menit, proses disosiasi zeolit sulfat dalam membrambutuhkan
adanya air dalam jumlah tertentu untuk mencapaétkebangan.
Waktu perendaman yang terlalu singkat dapat meibyeioa air
dalam larutan belum mencukupi kebutuhan membraokuptoses
disosiasi sulfat, maka reaksi pertukaran anionraritautan dengan
membran belum mencapai kesetimbangan (Gambar eBj)ngga
dihasilkan respon potensial yang tidak bergiferinstian.

Optimasi Waktu Perendaman

31 A
28 -
25 -
22 4
19 -
16 -
13 . . . . . . |

0] 10 20 30 40 50 60 70 80
Waktu (menit)

batas bawah - = = faktor Nernst teoritis batas atas

Faktor Nernst (mV/dekade)

Gambar 4.2 Pengaruh lama perendaman terhadapfaitgaNernst
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Pada waktu perendaman 30 dan 40 menit, ESI menalperik
harga faktor Nernst yang masih diperbolehkan. Waldrendaman
optimum dicapai pada lama perendaman 30 menit dehgaga
faktor Nernst sebesar 29,30 mV/dekade konsentRmila waktu
perendaman 30 menit, jumlah air yang dibutuhkamlumlisosiasi
sulfat telah terpenuhi. Bila jumlah air telah cukuguk menghidrasi
gugus penukar anion dan anion kontra sulfat untwmbentuk
pasangan ion. Maka dengan adanya jumlah air iniyefmbkan
interaksi secara elektrostatik pada pertukarannamenjadi spesifik
sehingga respon potensialnya dapat bersMatnstian. Reaksi
pertukaran anion sulfat dalam larutan dengan ab&bas pada sisi
aktif membran ini akan berlangsung terus menenugda mencapai
kesetimbangan yang ditunjukkan dengan tanda (*3 giza@mbar 4.3.

Pada Gambar 4.3 terlihat bahwa pada saat pengukuran
larutan analit dengan membran, sisi-sisi luar meambryang
bersentuhan langsung dengan larutan analit bathédrze&lit dalam
membran (R-Sp5O, akan mengalami disosiasi menjadi ion-ion
bebas (R-Sidan SG*) pada antar muka membran-larutan. Hal ini
menyebabkan permukaan membran bermuatan posiitifggghanion
sulfat (SQ*) dari larutan analit bermigrasi menuju permukaan
membran. Anion sulfdaersebut saling menggantikan posisinya untuk
berikatan dengan gugus tetap membran (RR-Si

membran (R-SHBO, (R-SEBO*
""""""""" HK'de's'"""k"""""" VA
antar muka 2 R-Sit SQ? - (R-SipSO;*
larutan analit (SO* (@i
Keterangan :

s o
RSI'= g/ o0

AN S \0 ®

Gambar 4.3 Reaksi pertukaran ion yang terjadi pa8a sulfat
bermembran zeolit

Proses pengikatan sulfat pada membran zeolit dikaku
dengan cara merendam membran ke dalam larut&®©,K0,4 M.
Zeolit yang bermuatan positif akan berinteraksi gdgnion sulfat
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dari K;SO,. Untuk mengetahui anion sulfat dari larutan peagmd
telah masuk dan berinteraksi dengan bahan aktiforeemESI, maka
dilakukan uji  kualitatif ~membran dengan menggunakan
spektrofotometer FTIR dan uji kuantitatif secangbtdimetri yang
hasilnya dapat dilihat pada Lampiran 4.

Menurut pada Paviet al. (1996), bahwa puncak pada
bilangan gelombang 907,45 ¢mmenunjukkan vibrasi ulur ikatan S-
O sedangkan pada puncak pada bilangan gelombar8636m"
menunjukkan vibrasi ulur ikatan S=O. Dari hasil RTlbilangan
gelombang 907,45 chtidak terlalu nampak karena adanya tarikan
ikatan vibrasi ulur internal tetrahedaral T-O seggia ikatan S-O
menjadi lemah. Sedangkan ikatan S=0O ditunjukkara gaithngan
gelombang 1355,86 chpada membran yang telah direndam dengan
K,SO, dimana puncak ini tidak mencul pada membran yaohak t
direndam. Hal ini menunjukkan bahwa ion sulfat dal&arutan
perendam terdisosiasi ke dalam membran sehinggabraenyang
semula tidak terdapat anion sulfat menjadi terdapein sulfat.

Anion sulfat yang terikat pada gugus’ Seolit melalui
interaksi anion bersifat labil, tidak permanen damumnya bersifat
reversibel. Hal ini menyebabkan anion sulfat yargat pada zeolit
dalam membran dapat mengalami pertukaran ion desgjan sulfat
dari larutan analit hingga mencapai kesetimbandateraksi ion
antara anion sulfat dengan’ 8ari zeolit ditunjukkan pada Gambar
4.4, b &

Gambar 4.4 Proses pengikatan ion sulfat pada menzielit

Sedangkan dari analisis secara turbidimetri, dipbrdasil
bahwa konsentrasi sulfat dalam larutag©®), sebelum perendaman
sebesar 0,393 M dan sesudah perendaman sebesaM,24al ini
menunjukkan bahwa konsentrasi sulfat dalap®® sebelum dan
sesudah perendaman ESI mengalami penurunan yangndadan
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adanya ion sulfat yang masuk ke dalam membran dantéraksi
dengan situs positif dalam membran.

Pada waktu perendaman 50-80 menit, harga faktondier
mengalami penyimpangan dari harga faktor Nernst gyan
diperbolehkan. Hal ini disebabkan membran yang dieab
pendukung PVC-DORmenjadi terlalu lentur yang menyebabkan
swelling karena air terlalu banyak terdifusi ke dalam membselain
itu terjadi pelepasan bahan aktif ke dalam larutgang
mengakibatkan pertukaran ion sudah tidak reversdggl Semakin
banyak gugus sulfat yang terikat pada zeolit, malexrajat
penyerapan air semakin besar. Hal ini dikarenakalfatsyang
diembankan dalam membran bersifat hidrofilik. Beet&an urutan
sulfat dalam deretHofmeister (Steed dan Atwood, 2009)
sebagaimana dapat dilihat pada Gambar 4.5 Semaktarkan letak
anion pada derdtofmeister, maka anion tersebut semakin bersifat
hidrofilik (mudah terhidrasi).

Anion organik > CIQ@ > SCN > I > NO;y > Br > CI > F >
CHyCOO, CO* > HPQ? > SQ? > sitraf’
Gambar 4.5 Derddofmeister

Anion sulfat yang bersifat hidrofilik (mudah terhadi)
menyebabkan selektifitas ESI sulfat menurun. Hatdrjadi karena
membran ESI mengalami penyerapan air yang semadsarbdan
mengakibatkanswelling. Swelling yang terjadi pada ESI sulfat
menyebabkan membran menjadi pecah atau tidak teulet pada
kawat Pt, sehingga memberikan kesalahan pembacdansgal saat
pengukuran yang menyebabkan sensitivitas menurun.

4.2. Karakterisasi Sifat Dasar ESI sulfat bermembran zebt
4.2.1.Faktor Nernst, Kisaran Konsentrasi Linier dan Batas
Deteksi

Faktor Nernst ditentukan dengan cara membuat kamtara
—log ayr: terhadap potensial yang terukur. Faktor Nernsdapat
diketahui dengan melihat slope dari grafik yangediteh. ESI
dikatakan memiliki kualitas yang baik jika ESI telosit memiliki
harga faktor Nernst mendekati teoritis yaitu 29,6//dekade
konsentrasi, memiliki batas deteksi yang rendah damiliki
rentang konsentrasi yang lebar. Hasil pengukuratengal ESI
sulfat yang menyatakan harga faktor Nernst, kisdtansentrasi
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linier, dan batas deteksi ditunjukkan pada tabdhpg@aambar 4.6 dan
Tabel 4.3.

550
pentang
‘konsentrasi linear

¥=120,17x +333,4
RZ= 1,000

Y

1\

potensial (mV)

batas deteksi

Asulfat

Gambar 4.6 Kurva hubungan potensial (mV) terhadapqauntuk
penentuan rentang konsentrasi dan batas deteksi

Tabel 4.3Harga potensial ESI sulfat bermembran zeolit

—log E(mV) ESI sulfat
s Suilfa 1 2 3 rata-rata
10° 8 509,67| 512,00 539,00 520,2p
10’ 7 507,00 507,00 529,00 514,33
10° 6 493,33 494,00 500,00 495,78
10° 5 471,67| 481,00/ 485,50 479,3p
10° 4 447,33 447,00 455,50 449,94
10° 3 417,33 418,33 427,50 421,06
107 2 385,00 392,67 397,50 391,7p
10" 1 356,33 363,00 368,50 362,61
Faktor Nernst 29,30 29,08 29,20 29,1
Koefisien regresi 0,999 0,997 0,999 1,00
Kisaran konsentrasi (fe- 10" M
Batas deteksi 4,27 x PO/ atau 0,410 ppm
Simpangan Baku 0,569
% Simpangan Baku 1,94 %

Berdasarkan Tabel 4.3 dan Gambar 4.6, dapat dikietah
bahwa ESI sulfat yang dihasilkan memiliki hargatéakNernst yang
mendekati harga teoritis yaitu 29,17 mV/dekade &otrasi,
memiliki rentang konsentrasi yang lebar yaitu 1X101x10" M.
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Hasil ini menunjukkan ESI yang dibuat bersifat ##fndan dapat
dijadikan sebagai detektor dengan keakuratan dstekg tinggi.
Batas deteksi ESI sulfat merupakan konsentrasidetedari
ion sulfat yang dapat memberikan sinyal yang sikgif terhadap
perubahan konsentrasi. Penentuan batas detekstadida pada
perpotongan antara titik-titik linier yang mengikpérsamaan nernst
dan titik-titik non linier yang lainnya. Berdasark&ambar 4.6, batas
deteksi pada ESI sulfat yang telah dibuat adalaf #,10° M atau
setara 0,410 ppm sulfat, sehingga ESI sulfat ddigainakan untuk
melakukan pengukuran sulfdt perairan. Cara menentukan batas
deteksi dan rentang konsentrasi linier ditunjukgada Gambar 4.6.

4.2.2 Waktu respon

Waktu respon merupakan waktu yang dibutuhkan untuk
tercapainya kesetimbangan antara anion sulfat dieutan dengan
membran pada setiap pengukuran laruta®d% hingga masing-
masing larutan sulfat menunjukkan harga potenslajang konstan.

Kesetimbangan terjadi pada antarmuka larutan dengan
membran, seperti yang ditunjukkan pada GambarlRaBm proses
reaksi tersebut terjadi pertukaran antara ion sultdam larutan
dengan anion sulfat yang berada pada antarmuka raarblrbahan
aktif zeolit. Pada saat pertukaran ion mencapatthebangan maka
harga potensial yang dihasilkan akan konstan.

Penentuan waktu respon dilakukan dengan membusa kur
hubungan antara waktu pengukuran terhadap potesslalyang
ditunjukkan pada Gambar 4.7

535 3ttt ——————————
510 B—E—E—a—E-EEEEEEE.

485
460 B—a—a—E—E—a—a—a—————— e — i —a—a—a—

potensial (mV)

435 0 0 0 06 0 0 o
410

0] 20 40 60 80 100 120 140 160 180
wakturespon (detik)

——[10-5] —=—[10-4] [10-3] —=—[10-2] —e—[10-1]

Gambar 4.7 Kurva hubungan potensial (mV) terhadap waktu (Jetik
untuk penentuan waktu respon
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Berdasarkan Gambar 4.7 dan Tabel 4.4 dapat diketahu
bahwa waktu respon pada ESI sulfat bermembrant zeala rentang
konsentrasi liniernya yaitu antara k010" M adalah sebesar 70 - 20
detik. Hal ini menunjukkan bahwa ESI sulfat yandplie dibuat
memiliki waktu respon 70 detik.

Tabel 4.4Waktu respon ESI sulfat bermembran zeolit

Asulta —log At Waktu Respon (detik)
10° 5 70
10* 4 50
10° 3 30
102 2 30
10* 1 20

Pada Tabel 4.4 terlihat bahwa waktu respon dipehgaieh
konsentrasi larutan. Semakin pekat atau makin itihggmsentasi
larutan sulfat maka waktu responnya akan makin tcegal ini
disebabkan karena dalam larutan dengan konsenteas) lebih
tinggi, terdapat lebih banyak ion sulfat sehingiganamengakibatkan
waktu kesetimbangan akan makin cepat tercapai.

4.2.3 Usia Pemakaian (Life Time)

Usia pemakaian (life time) digunakan untuk mengetah
berapa lama ESI sulfat bermembran zeolit masih tddganakan
untuk mengukur konsentrasi anion sulfat. Berdasapengukuran
potensial ESI sulfat bermembran zeolit diperolelnviiuhubungan
harga faktor Nernst terhadap waktu yang ditunjukpada Gambar
4.8.

Pada Gambar 4.8 menunjukkan bahwa ESI sulfat
bermembran zeolit yang telah dibuat masih dalamaren harga
faktor Nernstyang diperbolehkan sampai 41 hari setelah pembuatan
Namun pada hari ke-45 ESI mengalami penurunan heakjmr
Nernstmelebihi batas bawah harga faktor Neresiritis, sehingga
dapat dikatakan bahwa ESI sulfat bermembran zaolimemiliki
usia pakai 41 hari.
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faktor Nernst (imV/dekade)
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batas bawah batas atag — = = faktor Nernstteoritis

Gambar 4.8 Kurva hubungan harga faktor Nernst terhadap waktu
(har)

Dari Gambar 4.8 dapat dilihat bahwa ESI yang dikasi
relatif stabil. Hal ini ditunjukkan dengan harg&ttar Nernst hingga
hari ke-41 tidak menyimpang terlalu jauh dari hafaltor Nernst
teoritis (29,6 mV/dekade konsentrasi) dan masiladsedalam harga
faktor Nernst yang diperbolehkan (25-30 mV/dekadeskntrasi).
Stabilitas ESI yang dihasilkan dipengaruhi olelatsithembran yang
digunakan. Pada pembuatan ESI sulfat, penambahdh $20agai
pemlastis dapat menurunkan temperatur transiss gélg) dari PVC
sebagai matrik polimer, sehingga membran menjadtute dan
kelarutan bahan aktif dalam air semakin dapat diakehingga
semakin kecil kemungkinan keluarnya bahan aktifi da@mbran.
Akibatnya membran dapat digunakan dalam waktu yamg.

Pada hari ke-45 pengukuran, sensitivitas ESI solturun
yang ditandai dengan penurunan harga faktor Nerdst ini
disebabkan karena homogenitas membran menurunt akilbang
hidrofobisitas salah satu komponen penyusun membyrang
menyebabkan menurunkan sensitivitas dari ESI. Kgymga
hidrofobisitas ini juga berpengaruh pada kemampugkar anion
zeolit. Menurut Tan (1998), zeolit sebagai minexdalm merupakan
polimer anorganik yang secara alami dapat mengadp&eukaran
dengan ion lain dari luar dengan adanya penganuhSaiain itu,
setelah lama kontak dengan air, memungkinkan gat@k di dalam
membran. Hal ini menyebabkan timbulnya daerah-tagaag berisi
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BAB V
PENUTUP

5.1. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukapatl
disimpulkan bahwa:

1. Komposisi optimum ESI sulfat bermembran zeolit dipeh
dengan komposisi perbandingan zeolit : karbon ak#VC :
DOP sebesar 49 : 3: 16 : 32 (% b/b) dalam pelEHE dengan
perbandingan 1 : 2 (b/v).

2. Waktu perendaman optimum untuk ESI sulfat bermembemlit
adalah 30 menit.

3. ESI sulfat bermembran zeolit dengan komposisi daktuv
perendaman optimum memiliki karakteristNernstian dengan
harga faktor Nern29,17 + 1,94 mV/dekade konsentrasi, kisaran
konsentrasi 10— 10* M, batas deteksi 4,27 x 2™ atau setara
dengan 0,410 ppm sulfat, waktu respon 70 detik, dai
pemakaianselama 41 hari. Selain itu diperoleh reprodus#slit
yang baik pada ESI sulfat bermembran zeolit ini gden
simpangan baku pengukuran sebesar 1,94%.

5.2. Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang :
1. Pengaruh penambahan karbon aktif dalam membran
2. Pengaruh parameter lain seperti pH, ion asing, tderperatur
terhadap kinerja ESI sulfat bermembran zeolit ytatah dibuat.
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L.1.1 Preparasi Larutan
L.1.1.1 Preparasi Larutan NEI 2 M

NH,CI| Padatan

- ditimbang 10,698 gram

- dilarutkan dengan sedikit akuades

- dimasukkan dalam labu takar 100 mL

v- ditambahkan dengan akuades hingga tanda batas

LarutanNH,Cl 2 M
L.1.1.2 Preparasi Larutan Induk$0,0,4 M

K»,SC, Padata

- ditimbang 6,970 gram

- dilarutkan dengan sedikit akuades

- dimasukkan dalam labu takar 100 mL
ditambahkan dengan akuades hingga tanda batas

A 4

Larutan KSO, 0,4 M

L.1.2 Pembuatan ESI sulfat
L.1.2.1 Preparas Zeolit

Serbuk zeol
- dihaluskan
v diayak dengan ayakan 150 m
v v
Zeolit dengan ukuran 0 mesl| Zeolit kasa

- dicuci dengan akuades

- dikeringkan pada temperatur 185

- diambil 10 gram

- ditambahkan NECI 2 M 100 mL

- dikocok hingga homogen dengan pengaduk magnet
selama 24 jam

- disaring menggunakan kertas saring bebas abu

v v

Residu filtrat

- dicuci dengan akuades sampai bebas ClI
y- dipanaskan dalam tanur pada temperatur’65§elama 4 jam

Zeolit teraktivas
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L.1.2.2 Pembuatan Badan Elektroda

Kawat P

- panjang = 5 cm, diameter 0,5 mm
- 1,5 cm ujung atas dan bawah dibiarkan terbuka,
ujung lainnya ditutup dengan plastik polietilen

l A

Ujung atas Ujung bawat
- direndam dengan asam nitrat (HjO
- kabel koaksil RG 58 65 % selama 5 menit
disambung ke alat pH-meter - dibilas dengan air bebas mineral
v- dikeringkan

Hasil Badan Elektroda

L.1.2.3 Pembuatan sulfat Tipe Kawat Terlapis

Zeolit aktivasi

- ditimbang sesuai komposisi bahan membran pada 3abel
- ditambah karbon aktif sesuai komposisi pada taliel 3
- ditambah PVC sesuai komposisi pada tabel 3.1

v ditambal DOP sesuai komposisi pada tal3.1

Campuran zeolit+karbon aktif +PVC +DOP dalam barambran 3 g

- ditambah pelarut THF dengan perbandingan 1:2 (b/v)
- diaduk dengan pengaduk magnetik selama 2-3 janghing
diperoleh campuran yang homogen

Campura membral

- dilapiskan pada kawat Pt hingga ketebalan 0,3 D5
v

Pt bermembran

- dikeringkan di udara terbuka selama 30 menit
- dipanaskan dalam oven pada temperatuCskelama 12 jam

A\ 4
ESI Sulfa
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L.1.3 Optimasi komposisi membran

Komposisi membran 1

Komposisi membran 2

Komposisi membran 3

ESI

sulfat

A 4

direndam dalam larutan ,8O, 0,4 M

selama 30 menit

digunakan

untuk  mengukur

larutan KSO, 1x108— 1x10'M

dibuat grafik hubungan antara E terhadap —
log aue dan ditentukan harga faktor

Nernst

Date

Perhitungan berat komponen dan pelarut membrandigngakan

Membran Komposisi Bahan THH
Zeolit PVC Karbon Aktif| DOP (mL)

1 1,470g| 0,480¢g 0,090 g 0,960/g 6

2 0.960g| 048049 0,090 g 1,470/ g 6

3 0,4809g| 04809 0,090 g 1,950/ g 6

L.1.4 Optimasi waktu perendaman ESI sulfat

ESI sulfat pada komposisi optimi

42
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direndam dalam larutan,&0, 0,4 M dengan variasi
waktu perendaman 10; 20; 30; 40; 50; 60; 70; dan 80

menit

digunakan untuk mengukur potensial larutapS®,
1x10°- 1x10'M

dibuat grafik hubungan antara E terhadap —lgg.a

dan ditentukan harga faktor Ner

Data




L.1.5 Analisis Kualitatif membran ESI sulfat
L.1.5.1 Analisis membran menggunakan FTIR

Campuran membran hasil L.1.3 pada komposisi optimum

- dituangkan pada plat kaca

- dibiarkan pada temperatur ruang selama 30 menit
- dioven pada temperatur 46 selama 12 jam

- dipotong menjadi 2 bagian

v

v

Membran 1

Membran 2

- direndam dalam larutan,RO, 0,4 M pada
waktu perendaman optimum (30 menit)

- dibilas dengan akuades

- dikeringkan dalam oven pada temperatur 4~
°C selama 4 jam hingga ker

y

Membran 2 hasil perendaman

v

- dilakukan analis FTIR

Date

L.1.5.2 Analisis membran menggunakan Turbidimeter

K,SO, sebelum digunakan K,SO, sesudah digunaka

perendaman

=

perendaman

- diencerkan 1000 kali

- dipipet 1 mL ke dalam labu ukur 50 mL yang
berbeda

- ditambahkan 5 mL larutan HCI 2M

- ditambahkan 10 mL larutan etanol-gliserol 2:1

- ditambahkan 2 mL larutan Ba(1%

- ditandabataskan dengan akuades

- diukur Optical Density (OD) larutan dengan
menggunakan turbidimeter
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L.1.6 Uji Kualitas ESI SO,

L.1.6.1 Faktor Nernst, Rentang Konsentrasi Pengukuran, dan Batas

Deteksi

Larutan KSO, 1x108 M — 1x10' M

- diukur harga
potensiometer

_IOQ Quifat

L.1.6.2 Waktu respon

Larutan KSO, 1x10® M — 1x10* M

waktu (detik
y

Harga potensial tet.

L.1.6.3 Usia pemakaian

potensial dengan

- dibuat grafik hubungan antara E terhadap

- ditentukan harga faktor Nernst, rentang
konsentrasi linear dan batas det

- diukur harga potensial dengan selang waktu
10 detik mulai 0 hingga 3 menit
- dibuat grafik hubungan antara E terhadap

LarutanK,SC, 1x1C®M - 1x1C*' M

nya

Date
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- dilakukan pengukuran potensial pada
selang waktu tertentu (hari) dan dibuat
grafik hubungan antara E terhadap —log
aurae dan ditentukan harga faktor Nernst-

- dibuat grafik hubungan antara harga faktor
v Nernst terhadap waktu (hari)



Lampiran 2
PERHITUNGAN DAN PEMBUATAN LARUTAN

L.2.1 Pembuatan 100 ml larutan NHCI 2 M
« mol NH,CI = MxV
= 2mollLx0,1L
0,2 mol
mol x Mr NH,CI
= 0,2 mol x 53,49 g/mol
= 10,698 g
Padatan NECI yang d|t|mbang sebesar 10,698 g.
Sehingga 10,698 gram dilarutkan dalam 100 ml alsuateka
diperoleh larutan NECI 2 M sebanyak 100 ml.

L.2.2 Pembuatan 100 ml larutan }§SO4O 4 M
* mol K;SO = MxV

0,4 mol/L x0,1L

0,04 mol

* massa KSO, = mol x Mr K;SO4
= 0,04 mol x 174,26 g/mol
= 6,970 ¢

Padatan KSO, yang dltlmbang sebesar 6,970 g.

Sehingga 6,970 gram dilarutkan dalam 100 ml akuade&a
diperoleh larutan K50,0,4 M sebanyak 100 ml.

L.2.3 Pembuatan 100 mL larutan kSO, 10*M

e massa NECI

Vi1 Xx My = Vox My
V; x0,4M = 100 mL x 16M
V, = 25mL

Dipipet 25 mL KS0, 0,4 M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga taatda. b

L.2.4 Pembuatan 100 mL larutan KS0O,10%M

Vi x My = VuxM;
V, Xx0,4M = 100 mL x 1M
V, = 25mL

Dipipet 2,5 mL KS0,0,4 M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tatda.b
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L.2.5 Pembuatan 100 mL larutan KSO,10°M

Vi Xx My = VuxM;
V; x 10°M = 100 mL x 1GM
vV, = 10 mL

Dipipet 10 mL KSO, 10°M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tatds. b

L.2.6 Pembuatan 100 mL larutan KSO,10*M

Vi x My = VuxXM;
V; x10°M = 100 mL x 14 M
V, = 1mL

Dipipet 1 mL KSO, 102 M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga taatda. b

L.2.7 Pembuatan 100 mL larutan KSO,10°M

Vi x My = VuxM;
V, x10°M = 100mL x 16 M
V, = 0,1mL

Dipipet 0,1 mL KSQ,10°M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tatda.b

L.2.8 Pembuatan 100 mL larutan KSO,10°M

V1XM1 = V2XM2
V; x10°M = 100mL x 16 M
V, = 10mL

Dipipet 10 mL KS0,10° M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tatda. b

L.2.9 Pembuatan 100 mL larutan KSO,10'M

V1XM1 = V2XM2
V; x10°M = 100mL x 10 M
\A = 1mL

Dipipet 1 mL KSO, 10° M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tatds. b

L.2.10 Pembuatan 100 mL larutan KSO,10%M

Vi x My = WuxM;
V; x10°M = 100mLx 1M
V, = 0,1mL

Dipipet 0,1 mL KSOy 10° M kemudian dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tatdsa. b
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L.2.11 Contoh perhitungan konversi ppm sulfat dalamlarutan
K,S0,0,1 M

ppm SQ* =0,1 (m'TU X Mr SO x 1ooo(mj
g

)

= 96[(0”%9) = 9600 ppm

L.2.12 Contoh perhitungan berat dari bahan komponen
membran yang digunakan
Pada komposisi membran, membran dibuat sebanyak 3 g
dengan berat masing-masing komponen seperti pegaituberikut:

1. Berat zeolit =1f':_'::_x 3g=1,470g

2. Berat karbon aktif :1T x3g=0,090g

3. Berat PVC =" 4 39=0,480 g

100 %

f= s

4. Berat DOP =——x39=0,9609

100

a7



Lampiran 3

DATA HASIL PENGAMATAN

L.3.1 Penentuan komposisi optimum membran ESI sulta
bermembran zeolit

Tabel L.3.1 Penentuan komposisi optimum membran

Komposisi membran harga faktor
Komposisi .. | Karbon Nernst Batas .
MeulP ad Zeolit AKtif PVC | DOP (mV/dek Deteksi
(% b/b) (% bib) (% b/b)| (% b/b) kons) (M)
1 49 3 16 32 (29,30 + 1,000 2,47x10°
2 32 3 16 49 (28,67 + 1,26 6,65x10°
3 16 3 16 65 (26,97 0,75 9,73x10°

Tabel L.3.2 Harga potensial varias membran 1 (3 kali perulangan)

asquat —|Og @ulfat 1 E(r;]V) ESI S3Q2 rerata
10° 8 512 510 507 | 509,6]
10’ 7 506 507 508 | 507,0(
10° 6 489 494 497 | 493,31
10° 5 473 471 471 | 471,67
10* 4 445 448 449 | 447,31
10° 3 418 419 415 | 417,31
10° 2 384 384 387 385,0(
10* 1 358 356 355 | 356,34

Faktor Nernst 29,10 29,40 29,40 29,3

R? 0,998 | 0,995| 0,996] 0,998

Rentang konsentrasi linear (a0 M

Slope rata-rata 29,30

Batas deteksi 2,47xT0
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Tabel L.3.3 Harga potensial varias membran 2 (3 kali perulangan)

Bsulfat —log aurat 1 E(r2nV) S 8302 TN
10° 8 603 619 620 614,0(
107 7 601 615 614 610,0(
10° 6 600 609 600 603,0(
10° 5 589 592 594 591,67
10* 4 570 573 574 572,33
10° 3 535 526 544 535,0(
10? 2 503 506 490 499,67
10* 1 478 489 487 484,67

Faktor Nernst 28,90 27,30 29,80 28,67

R’ 0,992 0,967 0,947 0,981
Rentang konsentrasi linear aaoh) M
Slope rata-rata 28,67
Batas deteksi 6,65xT0

Tabel L.3.4 Harga potensial varias membran 3 (3 kali perulangan)

Ssulfat —|Og QAulfat 1 E(r;\/) o 8302 rerata
10° 8 572 562 570 568,0(
10" 7 569 558 568 565,0(
10° 6 560 552 561 557,67
10° 5 559 548 544 550,33
107 4 523 530 528 527,00
10° 3 506 499 504 503,0(
10°? 2 484 460 470 471,33
10? 1 440 448 442 443,33
Faktor Nernst 27,7 27 26,2 26,97
R? 0,974 | 0,976| 0,984 0,996
Rentang konsentrasi linear Qa0 M
Slope rata-rata 26,97
Batas deteksi 9,73xT0
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L.3.2 Pengaruh waktu perendaman terhadap potensidtSI sulfat
bermembran zeolit
Tabel L.3.5 Pengaruh waktu perendaman terhadap potensal ES
sulfat bermembran zeolit

—log

E(mV) ESI sulfat Pada Waktu Perendaman (menit)

10 menit 20 menit
Bl 1 2 3 | Reratd 1 2 3 | Rerata
8 383 385| 382| 383,38440 | 431 | 419| 430,00
7 362 368 | 361| 363,67 394 | 391 388| 391,00
6 342 345 | 339| 342,00380 | 387 | 386| 384,33
5 330 329 | 326| 328,38360 | 366 | 362| 362,67
4 306 307 306 306,33 330 | 331 | 339| 333,38
3 286 279 | 271| 278,6/r 306 | 305 | 308| 306,33
2 252 255 | 259| 255,38 280 | 288 278 | 282,00
1 240 244 | 236| 240,00 256 | 249 254 | 253,00
N = 23,4 | 22,2 22,7 22,7f 258 277 27,7 27,07
ernst
R® 0,985| 0,983| 0,981| 0,992 | 0,998 0,985| 0,997 0,999
- E(mV) ESI sulfat Pada Waktu Perendaman (menit)
30 menit 40 menit
B =] 2 3 [ Reratd 1 2 3] Rerata
8 512 510 | 507| 509,6[7 439 | 438 | 437| 438,00
7 506 507 508| 507,00 420 | 421 | 423 421,38
6 489 | 494 | 497| 493,33408 | 405 | 400| 404,38
5 473 | 471 | 471 471,6[7 400 | 405 | 400| 401,6f
4 445 | 448 | 449| 447,33 377 | 372 | 368| 372,33
3 418 | 419 | 415 417,383 357 | 354 | 353| 354,6f
2 384 | 384 | 387| 385,00326 | 334 | 339| 333,00
1 358 356 | 355| 356,38 299 | 295 | 300| 298,00
X 29,10| 29,40| 29,40| 29,30 | 25,3| 25,8 22,9 24,6/
Nernst
R? 0,998| 0,995| 0,996| 0,998 | 0,994 0,980| 0,956, 0,987
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E(mV) ESI sulfat Pada Waktu Perendaman (menit)

—log 50 menit 60 menit
Ssulfat 1 2 3 Rata- 1 2 3 Rata-
rata rata
8 402 | 407 | 411| 406,67 350 | 352 | 353| 351,67
7 380 | 382| 385 382,33329 | 328 | 324, 327,00
6 374 | 376| 378 376,00 314 | 314 | 312| 313,33
5 367 | 368| 367| 367,33297 | 292 | 286| 291,67
4 341 | 340| 339| 340,00 272 | 276 | 274 274,00
3 323 | 320| 318 320,33 266 | 265 | 264| 265,00
2 300 | 299| 300| 299,67 251 | 250 | 249, 250,00
1 278 | 274| 260| 270,67 231 | 235| 239| 235,00
N o 219 | 229| 253 2337 153 14 11]9 13,73
ernst
R° |0,997]/ 0,996] 0,981| 0,996 | 0,970 0,997| 0,996/ 0,992
E(mV) ESI sulfat Pada Waktu Perendaman (menit)
—log 70 menit 80 menit
Suifat 1 > 3 Rata- 1 > 3 Rata-
rata rata
8 564| 565| 568 | 565,67 381 | 379 | 378| 379,38
7 549| 551| 555 | 551,67 368 | 370 | 371| 369,67
6 536| 538| 542 | 538,67 366 | 363 | 362| 363,67
S 515| 517| 519 | 517,00 357 | 360 | 360| 359,00
4 499 | 498 | 502 499,6/7 340 | 345 | 346| 343,67
3 489 | 483 | 497| 489,67 338 | 335 | 331| 334,67
2 459 | 460 | 465| 461,33 310 | 323 | 326| 319,6
1 450 | 452 | 455| 452,33 298 | 300 | 298| 298,6|
3 17 16,8| 16,5 16,77 14,8 142 14[4 1447
Nernst
R° |0,970] 0,984| 0,953| 0,975 | 0,949 0,976| 0,954| 0,981
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Tabedl L.3.6 Pengaruh waktu perendaman terhadap harga faktor

Nernst ES sulfat

NO. Waktu Pergndama N Faktor Nernst Harzga
(menit) (mV/dekade konsentras]) R
1 10 22,77 0.992
2 20 27,07 0,999
3 30 29,30 0,998
4 40 24,67 0,987
5 50 23,37 0,996
6 60 13,73 0,992
7 70 16,77 0,975
8 80 14,47 0,981
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L.3.4.1 Penentuan Waktu Respon
Tabel L.3.11 Penentuan Waktu Respon

E (mV) ESI Sulfat —log autar
Pada Waktu

(s) 8 7 6 5 4 3 2 1

0 571 560 549 532 513 479 460 422
10 572 562 550 533 514 480 460 422
20 574 563 551 534 514 481 461 423
30 578 564 552 535 514 482 462 423
40 578 566 554 535 515 482 462 423
50 579 568 556 536 516 482 462 426
60 580 568 557 536 516 482 463 426
70 580 569 558 537 516 482 463 426
80 580 569 558 537 516 482 463 426
90 580 570 558 537 516 483 463 426
100 580 571 558 537 516 482 463 427
110 580 571 558 537 516 482 463 428
120 580 571 558 537 516 483 463 428
130 580 571 558 537 517 484 463 428
140 580 571 558 537 518 484 463 428
150 580 571 559 537 518 484 463 428
160 581 571 560 538 518 484 463 428
170 581 571 560 538 518 484 463 428
180 581 571 560 538 518 484 464 428




Gambar L.3.1 Grafik penentuan waktu respon
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L.3.3.2 Penentuan Usia Pemakaian
Tabel L.3.8 harga faktor Nernst

Wak'gu Slope / harga faktor Nernsl Intersep R?
(Hari) (mV/dekade konsentrasi) (mV)
il 29,03 333,3 0,997
2 28,77 338,5 0,981
3 27,33 177,9 0,981
4 26,13 135,7 0,985
5 29,07 119,6 0,989
6 27,50 396,0 0,999
7 28,67 274,0 0,992
10 26,17 285,5 0,997
13 26,93 300,7 0,999
16 28,43 286,6 0,999
19 26,93 248,6 0,998
22 28.33 213,8 0,966
25 27,40 176,8 0,999
28 27,83 195,7 0,999
31 27,73 125,4 0,988
34 25,00 122,7 0,999
37 27.10 120,6 0,994
41 25,07 153,6 0,985
45 22,17 125,7 0,996

55



L.3.4 Perhitungan Standar Deviasi (SD) dan % StandaDeviasi

sp= |2k
n-1
SD = \/ > (2910-2957) +(29,40-2957) +(30,20- 29 57)°
3-1
| %7: 0,569
2
% SD = & X100 = 2202

x100% = 1,94%
F.nernstrata—rata 0
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Lampiran 4
HASIL ANALISIS KUALITATIF ESI SULFAT
BERMEMBRAN ZEOLIT

L.4.1 Analisis larutan K,SO, sebelum dan sesudah digunakan
untuk perendaman membran menggunakan turbidimeter

Tabdl L.4.1 Pembuatan kurva standar penentuan sulfat dari K,SO,

p.a
No. [SQ7] (M) Turbidan (NTU)
1. 0 0
2. 1x10° 7.4
3. 2 x 10 16,5
4. 3x10° 26
5. 4 x 10 38
Kurva Baku Penentuan Sulfat
— 50
E 40 -
Z
=~ 30 -
E | y=9.013%
g R*=0.989
5 10 -
H
O T T T T 1
0 1 2 3 4 5
[SO,X] (104 M)

Gambar L.4.1 Grafik standar penentuan sulfat
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L.4.2 Penentuan konsentrasi sulfat dalam larutan KSO, sebelum
dan sesudah perendaman membran

Tabel L.4.2 Penentuan konsentras sulfat untuk analisa kuantitatif

membran ES
Turbidan (NTU) [SO2] [SO2]
KaSQu | g | 5 | g |Rall T i)

rata
Sebelum| 35.2| 35,7| 353 354 3,93x10 0,393
Sesudan 19,2 194 195 19B2,15x10' | 0,215

Keterangan:
fp = faktor pengenceran larutan$0, (1000 kali)
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L.4.3 Spektra IR membran sebelum dan sesudah direrman dengan larutan K;SO; 0,4 M

ARNAY|

g 838

N
IV aRRw A i
/\l/

B Ve Y

o [ | /
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8 8 & & 8 3

A
N In /)
wN

1 = <
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Hitam : membran sebelum direndarS80, 0,4 M
Merah : membran sesudah direndagS®, 0,4 M




