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Pembuatan dan Karakterisasi Elektroda Selektif lon(ESI)
Timbal (II) Tipe Kawat Terlapis Berbasis Piropilit

ABSTRAK

Piropilit sebagai material anorganik mempunyai ssiaaktif yang
dapat berfungsi sebagai penukar ion, sehingga tssrgiountuk
digunakan sebagai bahan aktif (ilonofor) membrareksél ion.
Elektroda Selektif lon (ESI) Timbal (lI) berbasigqpilit sebagai
bahan aktif, polivinilklorida (PVC) sebagai matgolimer, karbon
aktif dan dioktilftalat (DOP) sebagai zat pemlagiislam pelarut
tetrahidrofuran (THF) telah dikembangkan. Variapehelitian ini
meliputi waktu perendaman dan komposisi membramal€arisasi
dasar ESI Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbagisopilit yang
diteliti meliputi : Faktor Nernst, batas deteksntang konsentrasi
linier, waktu respon, dan usia pemakaian. Hasil efigan
menunjukkan waktu perendaman optimum yang dipergieda
menit ke 50, dengan komposisi membran optimum y@irtopilit :
PVC : karbon aktif : DOP sebesar 49 : 16 : 3 : 82 lf/b).
Karakterisasi ESI Timbal (Il) tipe kawat terlapisrbasis piropilit
yang dihasilkan meliputi : rentang konsentrasgliriimbal (I1) 10° —
10t M dengan harga Faktor Nernst 29,33 mV/dekade kuress.
Batas deteksi yang dihasilkan ESI Timbal (1) tikewat terlapis
berbasis piropilit adalah 8,054 x 40 atau setara dengan 1,669
ppm timbal, waktu respon yang dihasilkan 30 detdn usia
pemakaian selama 45 hari.

Kata kunci: Piropilit, Elektroda Selektif lon (ESI) , tipe katva
terlapis, timbal.



Fabrication and Characterization Coated Wire Lead (l) lon
Selective Electrode (ISE) Based on Pyrophyllite

ABSTRACT

Pyrophyllite as an inorganic material having anvacsite that
can serve as an ion exchanger, so that potent@lbe used as
ionophore ion selective membrane. lon Selectivetidde (ISE)
lead (l1)-based on pyrophyllite as an ionophordy¥noylchloride
(PVC) as the matrix polymer, activated carbon aruktdftalat
(DOP) as a plasticizer in tetrahydrofuran solvers Hzeen
developed. Variables of this research constisiohertion time
and composition of the membrane. Basic charactesizaf Lead
(IN-based coated wire type pyrophyllite were exaed included:
Nernst Factor, limit of detection, linear concetitma range,
response time, and life time. The results showedt, tithe
optimum immertion time to 50 minutes, with the omim
membrane composition consist of Pyrophylite : PV&ttivated
carbon : DOP is 49 : 16 : 3 : 32 (% b/b). Charaza¢ion of Lead
(I1)-based coated wire type pyrophyllite producedlude: linear
concentration range of lead 10 10 M at a price of 29.33
Nernst Factor mV/ decade of concentration. The resulting
detection limit of ESI Lead (ll)-based coated witgpe
pyrophyllite is 8.054 x 1®M or equal to 1,669 ppm of lead, the
resulting response time of 30 seconds and a tife tf 45 days.

Keywords : pyrophyllite, lon Selective Electrode (ISE), coated
wiretype, lead
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Timbal merupakan salah satu unsur kimia dengan damb
“Pb” yang sering disebut “Plumb” [1]. Timbal tergolg dalam
logam berat, dimana memiliki densitas mencapahlelairi 5 g/crm
[2]. Timbal terakumulasi tidak hanya di udara, dan tanah bahkan
pada produk makanan dan kosmetik ditemukan adaayalukg
timbal. Di air, ambang batas timbal yang diperbkéghsebesar 0,01
mg/L [3], di udara menurut WHO [3] kadar timbalngamasih
dalam ambang batas untuk udara ambient sebesam<sdégangkan
dalam produk makanan dan kosmetik tidak diperbalehk
mengandung timbal.

Meskipun demikian masih banyak ditemukan produk
makanan dan kosmetik yang mengandung timbal. Tinyaalg
terakumulasi dalam tubuh cukup berbahaya. Timbddkti dapat
dicerna dan dihancurkan dalam sistem ekskresi gghirdapat
tertimbun dalam tubuh. Timbal juga dapat menyebali@gguan
pada susunan syaraf pusat, fungsi ginjal, menghiapgrmbentukan
hemoglobin, dan dapat berpengaruh pada tingkatréasan (I1Q)
pada anak [6].

Salah satu metode analisis timbal yang sering @ikgm
adalah metode Spektrofotometri Serapan Atom (SSAperti yang
dilakukan oleh Supriyadi, 2013 [7] dalam penenttianbal pada
sampel kosmetik diperoleh kandungan timbal sebdsér ppm.
Metode SSA ini memiliki kelemahan dan kelebihan ala salah
satu kelebihan SSA vyaitu dapat menganalisis sanmpeda
konsentrasi yang rendah. Sedangkan kelemahan patizdenini
terdapat beberapa gangguan, antara lain ganggsika, fkimia dan
ionisasi [8]. Selain itu metode SSA kurang pralitia digunakan
untuk analisa di lapangan. Oleh sebab itu kendaladpat diatasi
menggunakan metode lain yang lebih sederhana Bepert
potensiometri. Metode potensiometri yang umum digran yaitu
menggunakan Elektroda Selektif lon (ESI). ESI adaddektroda
bermembran yang dapat merespon anion maupun kagoara
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selektif. Selain selektifitas yang tinggi, ESI jugaempunyai
sensitifitas tinggi, relatif murah, mudah pengop&manya, serta
dapat dipergunakan untuk senyawa anorganik, asanmpatahkan
molekul organik [9].

Pembuatan ESI Timbal (Il) pernah dikembangkan dfeh
Ghaedi et al, 2011 [10] dengan menggunakan materiganik
sebagai ionofor. Bahan pendukung membran lain ydiggnakan
yaitu polivinilklorida (PVC), dibutilftalat (DBP). Dari hasil
penelitian yang didapat, harga Faktor Nernst yahgsilkan sebesar
25,79 mV/dekade, rentang konsentras? 20L0" M, batas deteksi4,0
x 10”M dengan waktu respon 10 detik. Dari hasil perslitersebut
dapat diketahui bahwa harga Faktor Nernst masibnbehendekati
harga teoritis untuk ion divalen yaitu sebesar 29bv/dekade
konsentrasi.

Oleh sebab itu pada penelitian ini dikembangkanE&bal
(I tipe kawat terlapis dengan modifikasi bahartifakionofor)
membran menggunakan material anorganik agar meiigiragSI
Timbal (I) yang lebinNernstian. Material anorganik yang digunakan
ialah piropilit. Piropilit merupakan jenis materiahllam yang
keberadaannya melimpah sehinga mudah untuk difperole
Berdasarkan penelitian Pribadi, 2008 [12] piropilbemiliki
kemampuan sebagai bahan penukar kation karenaahjesisclays
seperti piropilit memiliki situs aktif pada permualtanya. Situs aktif
pada piropilit sangat reaktif terhadap pH rendah [Bari sifat
piropilit sebagai penukar kation inilah yang begmsi untuk
dimanfaatkan sebagai bahan aktif (ionofor) membrpada
pembuatan ESI Timbal (I1) tipe kawat terlapis.

Bahan pendukung membran yang digunakan pada
pembuatan ESI Timbal (Il) tipe kawat terlapis bsibagiropilit ini
yaitu PVC sebagai matriks polimer , pemlastis diftatat (DOP),
karbon aktif dalam pelarut tetrahidrofuran (THF). ntuk
menghasilkan ESI Timbal (ll) tipe kawat terlapisngabersifat
hidrofobik dan bersifatNernstian maka perlu dilakukan optimasi
komposisi bahan penyusun membran [21] dan optimesktu
perendaman membran.

Pada penelitian ini ditentukan karakterisasi dakar ESI
Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbasis piropyiang telah dibuat.
Karakterisasi dasar yang diteliti meliputi : harfaktor Nernst,

2



rentang konsentrasi, batas deteksi, waktu respam dsia
pemakaian.

1.2 Rumusan Masalah

1. Berapakah komposisi membran optimum sehingga dapat
menghasilkan ESI Timbal (ll) tipe kawat terlapis
berbasis piropilit yangjlernstian ?

2. Berapakah waktu perendaman optimum yang diperlukan
untuk ESI Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbasis
piropilit ?

3. Bagaimana karakteristik dasar yang dihasilkan &8&h
Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbasis piropipada
komposisi membran optimum ?

1.3 Batasan Masalah
1. Mineral piropilit yang digunakan merupakan mineral
alam yang berasal dari Kecamatan Sumber Manijing
Kabupaten Malang Jawa Timur.
2. Karakteristik dasar ESI Timbal (Il) tipe kawat gis
yang diteliti meliputi : Faktor Nernst, rentang kosrasi
linier, batas deteksi, waktu respon, usia pemakaian

1.4 Tujuan Penelitian

1. Menentukan komposisi membran yang optimum untuk
mendapatkan karakter ESI Timbal (11) tipe kawalai@s
berbasis piropilit yangjlernstian

2. Memperoleh waktu perendaman optimum yang
diperlukan sehingga menghasilkan karakter ESI Timba
(I tipe kawat terlapis berbasis piropilit yahigrnstian

3. Menentukan karakteristik dasar yang dihasilkan H&ii
Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbasis piropiiengan
hasil pengukuran yangernstian



1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah dihasilkan ESI
Timbal (ll) tipe kawat terlapis berbasis piropilitengan
pengukuran yang selektif, spesifik, cepat, sederhdan
Nernstian.



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Timbal

Timbal merupakan salah satu unsur kimia dalam tabel
periodik yang memiliki lambang “Pb” dengan nomeomat82 dan
berat atom 207,2 [1]. Timbal tergolong dalam mateogam berat
dimana bisa dikatakan logam berat karena timbal ilikérdensitas
lebih dari 5 gr/cm[2] densitas dari timbal sendiri yakni 11,34 oleh
sebab itu timbal termasuk dalam golongan logam tbé¢Ba
Konsentrasi timbal di alam secara alami berjumladikst karena
timbal cenderung tercampur dalam materi alam Iamun seiring
perkembangan zaman, timbal dihasilkan bukan haayiaathm saja
melainkan timbal dapat diproduksi dengan berbagsa ekstraksi
sehingga timbal makin dikenal terutama dalam bidamdustri.
Maraknya penggunaan timbal di era modern ini menlkan suatu
dampak pencemaran terhadap lingkungan baik dirperanaupun di
udara.Efek samping pencemaran timbal ini menimiyul@ampak
yang tidak baik terhadap kesehatan, karena daldmhtwsuatu
mikroorganisme timbal tidak dapat dihancurkan sgden timbal
tertimbun dalam tubuh dan dapat menyebabkan ganggaaa
susunan syaraf pusat, fungsi ginjal, menghambatbpetukan
hemoglobin, dan dapat berpengaruh pada tingkatréasan (I1Q)
pada anak [6].

2.2 Elektroda Selektif lon

Elektroda selektif ion (ESI) merupakan suatu sensor
potensiometri berupa elektroda yang dapat mengaktivitas ion
tertentu secara selektif. Sebagian besar ESI mieanpalat berbasis
membran semipermeabel. Membran yang dilekatkan lafzgkan
pada ujung elektroda yang telah dimodifikasi uniok&nghasilkan
sinyal potensial sebagai akibat dari aktivitas ianalit [14].
Pengukuran ESI didasarkan pada potensial antar npdda
permukaan elektroda yang disebabkan oleh reaksikpenon yang
selektif [15]. Respon potensial ini diukur dalamataan arus sama
dengan nol [14]. Potensial akan berubah secarasibeé terhadap
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keaktifan ion yang ditentukan [24] berikut merupalgambar 2.1
rangkaian alat pengukuran potensial sederhana :

Potensiometer o r—
— L=

Elektroda Pembanding «———

» ESI

Larutan Analit 4

——4———» Membran

Pengaduk Magnet —

on Motor penggerak
|:| magmet
off

Gambar 2.1Rangkaian pengukuran potensiometri

Karakterisasi dasar ESI yang baik, dimana dapat
menunjukkan selektivitas dan sensitivitas yang lzaitara lain : a)
hidrofobik, tetapan dielektriknya tinggi, b) dapa¢nghantarkan arus
listrik meskipun kecik 10° (ohm cm)* yang ditimbulkan migrasi
ion-ion dan dapat dicapai dengan porositas rendety ynemiliki
kerapatan muatan yang tinggi, c) bersifat lenturirgga ion-ion
didalamnya memiliki mobilitas tinggi dan dapat be&rasi,
meskipun mobilitas bukan ~merupakan faktor utama gyan
menentukan selektifitas ESI, 4) dapat bereaksi semapdengan ion
analit dan stabil terhadap pH larutan yang mengamdbahan
organik dan Oksidator [16]

Suatu ESI dikatakan dapat bekerja secara optirkal BiSI
tersebut memiliki sifat yang sesuai dengan parammtekut : a)
Sensitif, kesensitivan ESI ditunjukkan dari harg&tbr Nernst yang
Nerngtian, dimana harga Faktor Nernst yaNgrnstian untuk ion
divalen sebesar 29,58 mV/dekade konsentrasi, itamgrkonsentrasi
linier luas (1 hingga 18 ), c) batas deteksi rendah (M), waktu
respon cepat (< 1 menit), e) Usia pemakaian (> &nhu f)
pembuatannya dapat diulang dengan baikproducible), @)
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menunjukkan akurasi dan presisi yang tinggi (mefkberkesalahan
< 5%) [17]

2.3 ESI Tipe Kawat Terlapis

Elektroda tipe kawat terlapis merupakan elektroeleksif
ion yang tersusun dari bahan elektroaktif dan nmedtap gabungan
dari kawat konduktor logam (berupa kawat platinerag, tembaga
dan grafit) yang dilapiskan secara langsung ke ndataembran
polimer tipis sebagai pendukung. Konduktor elekirotersebut
sebagai pengganti elektroda pembanding dalam, 6la tipe
tabung sehingga konstruksi ESI tipe kawat terldgliéh sederhana
dari pada ESI tipe tabung. ESI tipe kawat terlaplsuat dengan
mencelupkan kawat konduktor ke dalam membran caimgan
komposisi tertentu [18]. Adapun konstruksi ESI thmewvat terlapis
secara sederhana dapat ditunjukkan pada Gambdib2\2ah ini :

Kawat konduktor

Membran polimer <

Gambar 2.2Esi Tipe Kawat Terlapis

Membran yang dilapiskan berperan sangat pentingndal
mempertahankan potensial pembanding dalam [19].tig&lkawat
terlapis ini pada umumnya memberikan respon paéngang
optimal setelah melalui perendaman dalam larutan j@ng
disensornya pada saat pertama kali pengukuran [20].

Adapun beberapa kelebihan dari ESI tipe kawat gerlani
yakni: memiliki karakteristik sama bahkan lebih Kkajika
dibandingkan dengan ESI tipe tabung, hanya memkatukiolume
sampel yang sedikit, konstruksinya sederhana sgaingudah
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dibuat, harganya relatif lebih murah, dapat digamakekali pakai
(disposable), serta dapat digunakan dalam posisi miring yasyai
digunakan untuk pengukuran in vivo dengan usia peamaa lebih
dari enam bulan [21]. Sedangkan kelemahan dari tp8l kawat
terlapis dalam sistem redoks yang terjadi pada amtika konduktor
membran belum diketahui dan harganya tidak meneB&lama
pengukuran potensial menunjukkan harga E° tidalap{2g].
Kelemahan lain ESI tipe kawat terlapis ini yakniaupemakaian
terbatas karena adanya daya tahan lapisan memi@pn |

2.4 Membran Selektif lon

Membran yang digunakan dalam sel elektrokimia dan
berfungsi sebagai sensor ion tertentu disebut nmembelektif ion
[23]. Membran selektif ion merupakan komponen daksar semua
metode potensiometri sensor ion. Membram seleatiflebih peka
terhadap ion tertentu dari campuran bermacam-macampada
sampel [44]. Membran yang digunakan dalam sel rkinhia
merupakan suatu larutan yang mengandung bahan w&tify
dilarutkan pada pelarut yang sesuai [25].

Membran spesifik ion merupakan membran yang memilik
sifat sama dengan membran selektif ion namun yatrgndfer
merupakan ion tertentu yang dapat melakukan pedokan secara
spesifik [21]. Pada ESI membran bertindak sebagas@ kimia
yang mampu secara terus menerus merekam aktiyiéstes kimia.
Perbedaan potensial disekitar membran merupakaa petensial
pada antar muka membran-larutan yang disebabkaryagmtensial
difusi disekitar membran akibat dari perbedaanvais ion [44]

2.5 Prinsip Pengukuran ESI Tipe Kawat Terlapis

Prinsip pengukuran ESI dengan menggunakan metode
potensiometri yakni mengukur potensial dengan menakgan
elektroda indikator dibandingkan dengan elektrodamipanding
(elektroda standar). Elektroda indikator dengan hmerding
dicelupkan dalam larutan analit sehingga diperdlaiga potensial
analit yang terukur. Besarnya harga potensial yaegukur
tergantung terhadap aktivitas ion-ion dalam analithingga
diperoleh harga yandlernstian dengan menggunakan persamaan
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Nernst, aktivitas ion dalam analit dapat langsuegukar sesuai
dengan beda potensial yang terbaca pada alat [oterier.
Elektroda pembanding pada diagram setengah sehdepmgtensial
elektroda yang diketahui secara akuratngbebas dari konsentrasi
analit atau pun ion lain yang terdapat dalam lar{@&].

Adapun skema pengukuran ion menggunakan ESI tyvatka
terlapis yang menggunakan konduktor elektronikijetaskan dalam
gambar 2.3 dibawah ini : [27]

Elektroda o _
pembanding Laru.tan Membran Piropilit Kawat Platina
Analit

luar

N J

Y
EPemb Em (int)
Em (ekst)

ESI Tipe Kawat Terlapis
Gambar 2.3Skema sel ESI tipe kawat terlapis

Pengukuran potensial sel elektrokimia menggunakan
elektroda indikator ESI dan Elektroda pembandindAg¢!, maka
potensial yang terukur merupakan beda potensiaramiS| dengan
elektroda Ag/AgCl, sehingga dapat ditulis sebagaikiot : [28]

EseI= Epemb‘EESI (21)
Eser= E° + 2,303~ 109 @anait (2.2)

Tanda (+) untuk kation dan (-) untuk anionsgEadalah beda
potensial sel, E° adalah potensial elektroda stan&amerupakan
konstanta gas( 8,314 J/ K. mol), T merupakan teatpedalam K, F
merupakan konstanta Farady (96485 C/mol) dan npe&amaan
Nernst utuk ion divalen dijelaskan dalam persaneikbt :

E=E°-29,6 IOg @p(NO3)2 (23)



Aktivitas ion dalam larutan adalah nilai yang dafetukar
oleh ESI, bukan dalam konsentrasi ion. Aktifitas {@) merupakan
konsentrasi efektif ion yang ditunjukkan oleh peraan :

a=v.G (2.4)

diman a adalah aktivitas suatu ion iy, adalah koefisien
aktivitas Gkonsentrasi dari ion i

2.6 Mekanisme Reaksi Kesetimbangan lon pada Membra

Pada saat digunakan dalam pengukuran, terjadi suatisi
antara analit dengan bahan aktif membran yang ak@mgalami
disosiasi menjadi ion-ion bebas pada antar muka breemdengan
larutan. Jika kation maupun anion yang ada dalamida dapat
menembus batas antar muka membran dengan laruten tigkak
saling campur maka akan terjadi reaksi pertukaoandiengan ion
bebas pada sisi aktif membran hingga mencapai ikgsmigan
elektrokimia [22]. Adapun mekanisme pertukaran ic@apat
ditunjukkan pada Gambar 2.4

EE;N-X RE;yN- = X°
Membran 4| Kesosasi __ _ _ S
.} o KEEE |
RRvN +X° =—— grRyN+X
Antar Muka :”_ -
Larutan Analit !

(air)
Gabar 2.4Mekanisme pertukaran ion

2.7 Komposisi Penyusunan Membran Selektif lon

Pembuatan membran dalam suatu elektroda terdini dar
beberapa campuran bahan dimana bahan tersebut atjeokan
dengan komposisi yang telah dirancang. Adapun babdan
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membran ini berisi bahan aktif (ionofor), bahan gqagtung dan
bahan pelarut polimer. Pada pembuatan ESI Timbatifle kawat
terlapis berbasis piropilit digunakan bahan akitn¢for) berupa
material alam piropilit yang telah dipreparasi detmmya, bahan
pendukung yang terdiri atas PVC sebagai matriknperlidan DOP
sebagai pemlastis, Karbon aktif sebagai bahan pendudan THF
sebagai pelarut polimer.

2.7.1 Piropilit(Al ;Si,01o(OH)-)

Merupakan jenis material alam yang masih tergoldalgm
kelas silikat. Memiliki subkelas yakrphyllosilikat, dan tergolong
sebagai jeniglays. Memiliki titik leleh dengan suhu antara 1315°C
sampai 2093°C. Pada strukturnya piropilit memitika lapisan Si©
tetrahedral yang terdapat pada bagian atas dararbagawah
sedangkan pada bagian tengah terdapat satu lagksaimedral dari
alumina yang pada ujung-ujungnya dikelilingi oletladgugus OH
[29].

0 0.0 O 0.0 O 60
“‘$1:. \‘\ﬁl',' \.S_rn' \“Sl" s -
H 1 H
o Q 9 0 0 0 40+ 2008
[ s
Al AL 4w
'O" .\0‘, i D
! : 9 1 4o0+20m
1
Do i ;
N e T
o g9 Y 0% ¢ g0

Gambar 2.5Struktur Piropilit [30]

Adanya gugus OH- ini yang terikat langsung padassit
Al(Il) dan Si(IV) merupakan gugus yang reaktifiadap perubahan
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pH. Pada pH rendah OH- akan berubah menjadi sgamd ewis
sedangkan pada pH tinggi akan menjadi situs basé@1]

Ditorce

L om

l pH<A2 pH=d2 2 Hpd ]
Irsls =<0 (red

Gambar 2.6 Penataulangan atom pada piropilit [30]

Ditinjau dari Dari kedua ikatan tetrahedral danabiedral ini
menurut [29] ikatan yang terbentuk merupakan ikagkektrostatik
yang lemah dan gaydan Der Waals. Oleh sebab itu ruang-ruang
antar lapisan tetrahedral dan oktahedral memunghinklapat
terisinya oleh ion-ion seperti €a, Mg?* , N&* , K dan Hematit.
Sehingga dapat terjadi proses pertukaran ion [32].

Keberadaan piropilit di alam sangat berguna, teratdalam
bidang industri. Dalam bidang industri piropilit fiy@k digunakan
sebagai adsorben, katalis, bahan pembuatan kergeids, dan lain
sebagainya. Disamping itu dengan pemanasan pada &0rC
piropilit hanya kehilangan komponen airnya tanpangadami
perubahan kisi-kisinya sehingga piropilit berpotesebagai produk
refraktori [33]. Di Indonesia sendiri banyak ditdkan material
piropilit dibeberapa daerah yang mana piropilitrmilai diteliti dan
dikembangkan sebagai material alam yang dapat giifkan baik
sebagai absorben, bahan baku keramik dan lain selyag

Dari hasil penelitian yang telah dilakukan [30] wint
komposisi mineral alam pada piropilit Sumber MagijiMalang
Selatan didapatkan data pada Tabel 2.1
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Tabel 2.1 Data hasil penelitian komposisi kimiaopilit Sumber
Manjing Malang Selatan

No Komponen Kadar % (b/b)
1. SiO, 84,3 +0,15
2. AlO; 1,80 + 0,00
2 MgO 1,26 + 0,06
4. CaO 0,68 +0,11
5. K,O 0,25 + 0,02
6. NgaO 0,64 + 0,07
7. NaO; 1,56 + 0,38
TOTAL 90,51 %

Dari data diatas selain Si, Al dan O ternyata masih
ditemukan beberapa pengotor-pengotor lain yangtehkng dalam
mineral alam piropilit ini. Sifat dari piropilit it sendiri merupakan
padatan kristalin dengan kandungan kuarsa seb&sard2 Ketika
dilakukan pengujian menggunakan spektrofotometrapmn atom
dihasilkan serapan karakteristik pada bilanganmgeéng 950-1250
cmi® untuk vibrasi ulur dari OSi-O dan Al-OAl, bilanggelombang
400-450 crit untuk vibrasi tekuk dari OSi-O dan Al-O-Al, bilazmy
gelombang 3478 cihuntuk gugus hidroksil dari air dan pada
bilangan gelombang 3674,7 ¢nmerupakan spektra spesifik untuk
gugus OH. Mineral piropilit Sumber Manjing Malangel&an
memiliki luas permukaan spesifik sebesar 6,36&nvolume pori-
pori dan luas permukaan spesifiknya sebesar24{116ial ini
menunjukkan bahwa mineral piropilit termasuk dal&eiompok
mineral mesopori.

Mineral alam, khususnya piropilit pada umumnya dapa
digunakan sebagai adsorben dan memiliki kemampuweagsi
penukar ion, namun pada secara alami adsorbsi eldukpran ion
sangat minim sekali. Oleh sebab itu adanya pertakinsus pada
mineral alamini akan membantu memaksimalkan pradssrbsi dan
pertukaran ion. Aktivasi merupakan perlakuan aweahg dapat
dilakukan untuk memaksimalkan kerja dari mineraftsdbut.
Aktivasi dapat dilakukan dengan dua cara yakniakiisecara kimia
dan aktivasi secara fisika. Aktivasi secara kimiasdnya dapat
dilakukan dengan asam ataupun basa, pada umumaya yeng
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sering digunakan untuk aktivasi yakni HCI (asamriklim). Hal ini
bertujuan untuk mengaktifkan situs-situs aktif pgdgus O (atom
O) menjadi gugus HOyang terikat langsung pada sedua sisi
Si**(tetrahedral) pada piropilit sehingga memungkinkamaadinya
proses pertukaran ion (kation) dengan ioh Belain itu aktivasi
dengan asam dapat menghilangkan pengotor yangaa@apori-pori
piropilit [3]. Untuk aktivasi secara fisika dapailattukan dengan
menggunakan proses kalsinasi yakni proses pemanmeaghn suatu
padatan dimana pemanasan dilakukan dibawah tibkriga [35].
Tujuan dari kalsinasi ini untuk menguapkan air yaegangkap
dalam pori-pori piropilit dan dapat menghilangkaxiién yang tidak
diperlukan sehingga pori-pori dan luas permukaansgaakin
melebar [5]

2.7.2 Polivinilklorida (PVC)

Merupakan salah satu bahan pendukung membran yang
memiliki sifat kaku, kuat, berpori kecil, mempunysfat fisik yang
baik, dan inert (tahan terhadap bahan kimia dgrsaita dapat larut
dalam pelarut [35] daya adsorb terhadap air saregatah, kurang
dari 0,1% [36]. PVC memiliki Tg (temperatur trangiglas) relatif
tinggi yakni sebesar 80°C oleh sebab itu peru ditdrkan plastisiser
agar menghasilkan membran yang fleksibel [37]. Adjaiapatkan
membran yang memiliki kelenturan yang baik maka fosisi PVC
yang digunakan tidak boleh lebih dari pemlastigidyid.

2.7.3 Dioktilftalat (DOP)

Merupakan material organik yang biasa digunakaragzsb
pemlastis, dengan viskositas yang tinggi(81,4 c&ap@mperatur
20°C). Titik didih 384°C. Mempunyai berat molekutdar (390,56
g/mol). Mengandung plastik sebesar 1-40% dan tidiak dalam air
[35]. Penambahan DOP pada campuran membran akaguraegi
gesekan antar molekul dan memudahkan gerakan nhoksku
dengan yang lain dengan cara menyisipkan diringatdia cincin
cincin pelimer sehingga dapat menurunkan Tg. Olebals itu
kemampuan dari DOP ini membuat membran memilikukstr
lentur dan meningkatkan fleksibilitasnya [38]
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2.7.4 Karbon Aktif

Merupakan salah satu bahan pendukung yang ditarabahk
kedalam membran karena sifatnya yang inert sehitigglh mudah
teroksidasi maupun tereduksi [39]. Karbon aktif nidirketahanan
yang cukup tinggi terhadap lingkungannya yang kbreerta
memiliki kestabilan terhadap perlakuan tegangan[H@. Selain itu
penggunaan karbon aktif ini bertujuan karena simukfrafit yang
dimiliki, dimana dalam struktur ini atom-atom karboakan
membentuk orbital hibridisasi $yang menghubungkan satu atom
dengan atom karbon yang lain, sehingga dapat matagkan arus
listrik akibat adanya pergerakan elektron [41]

2.7.5 Tetrahidrofuran(THF)

Merupakan pelarut yang digunakan Dalam campuran
membran. Memiliki rumus kimia Elg). THF ini bersifat sebagai
donor elektron (basa lewis) dengan konstanta didtekebesar 7,6.
Viskositas yang dimiliki rendah (0,48 cP pada terapee 25°C) .
Titik didih dari THF sebesar 660°C, dengan Massaatelatif (Mr)
sebesar 72,12g/mol, densitas 2,5 g/darut dalam air dan memiliki
aroma seperti eter [42]. Parameter kelarutannya esseb
9,10(cal/cm) [43]

2.8 Karakterisasi ESI

Untuk karakterisasi dasar ESI dapat ditunjukkan apad
beberapa parameter yakni : Faktor Nernst, Rentantsdntrasi,
Batas Deteksi, Waktu respon, Usia pemakaian. Adapelrerapa
parameter diatas dapat menunjukkan kualitas dakisEf8a layak
tidaknya ESI tersebut digunakan sebagai sensor.

2.8.1 Faktor Nernst dan Kisaran Konsentrasi

Nilai sensitivitas dari ESI dapat ditentukan beedkan
harga Faktor Nernst yang didapat. ESI dapat dikatadensitif jika
harga Faktor Nernst yang dihasilkan pada pengukpodaensialnya
mendekati harga Faktor Nernst teoritis [22]. FaKu@rnst dapat
ditentukan melalui garis linier dari kurva hubungarara potensial
(E) terhadap —log a (x) (x merupakan analit) yargyngukkan
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dengan besarnya kemiringadope) dari kurva tersebut. Adapun
bilangan Faktor Nernst teoritis untuk ion monovalgkni 59,16
mV/dekade(dalam 298°K) [46], sedangkan untuk iomléin sebesar
29,58 mV/dekade. Harga Faktor Nernst yang dipehb@le untuk
ion divalen sebesar (25-30) mV/dekade konsentré4]. [Harga
Faktor Nernst untuk ESI dapat dipengaruhi oleh iagize faktor
diantaranya yakni larutan pembanding dalam, sif@tofobis bahan
aktif dalam membran yang menyebabkan bahan aktlistebusi
dalam membran (fasa non polar) dan air (fasa p[#af)

2.8.2 Batas Deteksi

Batas deteksi menunjukkan batas konsentrasi tenesutztu
analit yang dapat direspon oleh elektroda, yangamgitunjukkan
oleh perpotongan  garis lurus dengan garis lengkyagg
diekstrapolarisasikan pada sumbu x pada kurva lgdwantara E
(mV)terhadap —log (x). Kurva penentuan konsentmengukuran
dan batas deteksi ditunjukkan pada Gambar 2.7

Linier

Non liniel
Esel

- log (x)
Gambar 2.7Kurva penentuan konsentrasi dan batas deteksi
2.8.3 Waktu Respon

Waktu respon adalah waktu yang diperlukan suatuwiBik
merespon suatu analit dengan memberikan nilai piateryang
konstan. Semakin cepat ESI tersebut memberikaromepptensial
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yang konstan maka semakin baik pula kinerja ESletmrt. Waktu
respon dipengaruhi oleh konsentrasi larutan adalit pengadukan
yang berfungsi untuk mempercepat proses kesetiralngdé]

2.8.4Usia Pemakaian

Usia pemakaian merupakan selang waktu yang dibatuhk
elektroda dimana waktu tersebut menunjukkan maayaki atau
tidaknya ESI digunakan untuk mengukur. Kelayakau atdaknya
ESI terebut dapat diketahui dengan harga Faktondtigang didapat
pada pengukuran potensial analit dalam jangka wagttentu. Jika
harga Faktor Nernst yang didapat mendekati nitzitie berarti ESI
tersebut masih dapat digunakan, namun jika Fakem$ yang
didapat menyimpang jauh menjauhi nilai teoritis &SI tersebut
tidak selektif lagi dan tidak dapat digunakan kelnbidilangnya
komponen membran plastisizer, ionofor, yang teigakedalam
larutan sampel karena kurang hidrofobik memperpendsia
pemakaian ESI [22].

2.9 Hipotesis

Komposisi membran yang optimum akan menghasilkan
elektroda yandNernstian. Sedangkan Piropilit dapat digunakan
sebagai ionofor elektroda selektif ion
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BAB Il
METODE PENELITIAN
3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Kimia Atilg|
Jurusan Kimia, Fakultas MIPA, Universitas Brawijaylalang serta
dilaksanakan pada bulan Maret hingga Mei 2013

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat-alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini atial neraca
analitik merk adventurer model AR 2130, Potensi@mebchott
Gerate model CG 820, elektroda pembanding Ag/AgG@nra
HI5313 , oven memmert U30 , botol sampel, sendk&rtgpengaduk
magnet, gelas kimia, erlenmeyer, botol semprotiifst&ertas
Whatman No 40 , pipet ukur, pipet volume, bola hjssawan petri,
kertas pH

3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalahopilit
dari daerah Sumber Manjing kabupaten Malang, kaplatina
(panjangnya 5 cm, dengan diameter 0,5 mm), kBlY&F, polimer
polivinilklorida (PVC)(sigma), pemlastis dioktilfa (DOP) (sigma),
padatan AgN® p.a(E.merck), tetrahidrofuran (THF) (E.merck),
kabel koaksial RG-58, plastik polietiien (PE), HN®5%
p.a(E.merck), alkohol 96% teknis (brastachem), @, Pb(NQ),
p.a (E.Merck), larutan KCI 1 M, dan akuades.

3.3 Tahapan Penelitian
Tahapan kerja pada saat penelitian yakni sebagéube

1. Preparasi Larutan
a. Pembuatan Larutan induk Pb(R©1,5 M
b. Preparasi Larutan Kerja Pb(N@1x 10", 1x10% 1x10°
,1x10% ,1x10°, 1x10° 1x107, 1x10° M
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2. Pembuatan Elektroda Selektif lon Timbal (II) Tipawat
Terlapis Berbasis Piropilit
a. Preparasi Piropilit
b. Uiji Kandungan lon CI-
c. Pembutan Membran
d. Pembuatan Badan Elektroda
e. Pembuatan ESI Timbal (Il) Tipe Kawat Terlapis
Berbasis Piropilit
3. Optimasi Komposisi Bahan Penyusun Membran
4. Optimasi Waktu Perendaman Membran ESI dengan Timbal
5. Karakterisasi Dasar ESI Timbal (II) Tipe Kawat gk
Berbasis Piropilit
a. Menentukan Faktor Nernst dan Rentang Konsentrasi
Pengukuran
b. Batas Deteksi
c. Waktu Respon
d. Usia Pemakaian

3.4 Cara Kerja
3.4.1 Preparasi Larutan
3.4.1.1 Preparasi Larutan Uji CI menggunakan AgNQ 0,1 M

Padatan AgN@ditimbang sebanyak 0,425 gram kemudian
dilarutkan dengan menambahkan akuades secukupngautah
AgNo; dimasukkan ke dalam labu takar 50 ml. Akuades nilitzh
ke dalam labu hingga tanda batas kemudian dikocmiggh
homogen.

3.4.1.2 Preparasi Larutan Induk Pb(NG), 1,5 M

Larutan Pb(NG@), dibuat pada konsentrasi 1,5 M dengan
dilarutkannya 12,42 gram serbuk Pb(@iOke dalam akuades.
Larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 25 ml. Aksade
ditambahkan hingga tanda batas kemudian dikocaighifnomogen.
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3.4.1.3 Preparasi Larutan Pb(NQ), 1x 10, 1x10?, 1x10° ,1x10*
,1x10°, 1x10°% 1x107, 1x10° M

Larutan Pb(NG@, untuk konsentrasi 1x10dapat dibuat
dengan cara larutan induk Pb(}J£1,5 M dipipet secara kuantitatif
sebanyak 6,7 ml. Larutan dimasukkan ke dalam lduw @100 ml.
Akuades ditambahkan hingga tanda batas dan dikduogga
homogen. Untuk membuat larutan Pb@Cdengan konsentrasi
1x10? dapat dilakukan dengan cara Pb@\Ckonsentrasi 1xI0
dipipet secara kuantitatif sebanyak 10 ml kemudisnasukkan ke
dalam labu takar 100 ml. Akuades ditambahkan hirtggda batas
kemudian dikocok hingga homogen. Pembuatan lar@afNG),
konsentrasi 1x10 dibuat dengan memipet 10 ml larutan PbgNO
konsentrasi 1xI0 sebanyak 10 ml dan dimasukkan ke dalam labu
takar 100 ml. Akuades ditambahkan hingga tandashida dikocok
hingga homogen. Untuk konsentrasi 1%1@x10° , 1x10°, 1x107,
1x10° M cara pembuatan larutannya sama dengan langkah
sebelumnya.

3.4.2 Pembuatan Elektroda Selektif lon Timbal (Il) Tipe Kawat
Terlapis Berbasis Piropilit

3.4.2.1 Preparasi Piropilit

Batuan piropilit dihaluskan menggunakan mortar 9ing
halus kemudian diayak menggunakan ayakan 80 mesipili? yang
lolos dari ayakan kemudain diayak kembali dengaakay 100
mesh. Piropilit yang tertahan pada ayakan itulaigy@antinya akan
dilakukan preparasi berikutnya. Setelah didapatarkunesh sesuai
yang diinginkan piropilit dicuci menggunakan akusdelan
dikeringkan pada suhu 105°C. Piropilit yang telating diambil
sebanyak 10 gram kemudian ditambahkan HCI 2 N selkat00 ml
dan diaduk hingga homogen menggunakan pengadukilkld#asil
perendaman disaring dan residu dicuci dengan akusidgga filtrat
bebas ion Cldan pH nya menjadi netral kemudian dipanaskan dalam
tanur dengan temperatur 500°C selama 3 jam.
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3.4.2.2 Uji Kandungan lon CI

Filtrat diambil sebanyak 2 ml kemudian diletakkandalam
tabung reaksi. Setelah itu filtrat ditetesi dengagNO; 0,1 M
beberapa tetes. Apabila tidak terbentuk endapaih pudka filtrat
bebas dari ion CI

3.4.2.3 Pembuatan Membran

Pembuatan membran dilakukan dengan mencampurkan
bahan membran yang terdiri dari piropilit yang heldipreparasi
sebelumnya, karbon aktif, PVC, DOP dalam pelaruETBdapun
perbandingan bahan membran piropilit : karbon akivVC : DOP
dapat dilihat pada Tabel 3.1 :

Tabel 3.1 Komposisi Bahan Penyusun Membran ESI

Komposisi
Membran Komposisi Bahan
Piropilit Karbon PVC DOP
(% b/b) Aktif (% b/b) | (% b/b)
(% b/b)
1 49 3 16 32
2 32 3 16 49
3 16 3 16 65

Perbandingan di atas dibuat dengan total campuesmnbman sebesar
1 g, sedangkan perbandingan campuran membran deredarut
THF adalah 1:1,5 (% b/v). Campuran tersebut diadekgan
pengaduk magnet selama 2-3 jam sampai diperoleipuram yang
benar-benar homogen dan bebas gelembung udara.

3.4.2.4 Pembuatan Badan Elektroda

Badan elektroda dibuat dari kawat platina (Pt) @eng
panjang 5 cm dengan diameter 0,5 mm, Pada keduzgnya
dibiarkan terbuka sedangkan pada ujung lainnyatugittdengan
plastic polietilen (PE) yang bersifat inert. Ujusgbelah atas kawat
disambungkan dengan kaléYAF dan sebagai penghubung ESI ke
alat potensiometer adalgbk banana. Pada ujung bawah (bagian
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kawat) dibersihkan dengan HNQ:1 selama 5 menit. Selanjutnya
kawat dibilas dengan alkohol 96% dan dikeringkan.

3.4.25 Pembuatan ESI Timbal (Il) Tipe Kawat Terlgis
Berbasis Piropilit

Pembuatan elektroda selektif ion yang dibuat rdala
penelitian ini merupakan ESI timbal (1) tipe kawatlapis dengan
bahan aktif piropilit, adapun gambar konstruksi &3l dapat dilihat
pada Gambar 3.1:

G-ambar 3.1 Konstruksi ESI Timbal (II) Tipe Kawat Terlapis
Berbasis Piropilit

Keterangan gambar 4.1

Kawat Pt bermembran
Badan elektroda
Jekbanana

KabelNYAF

Plug banana termodifikasi
Tutup elektrida

IR NGNS

Campuran membran yang telah dibuat dengan komposisi
tabel 3.1 dilapiskan pada kawat Pt dengan cara ehgrian kawat
Pt ke dalam campuran membram beberapa saat hirsggpucan
benar-benar menempel dengan ketebalan kira-kira0,8,3mm.
Selanjutnya membran dikeringkan di udara terbukange 30 menit
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dan kemudian dilanjutkan dengan pemanasan dalam pegela
temperatur 50°C selama 12 jam. Kawat Pt yang teldédmpisi
membran tersebut didinginkan beberapa saat danddine dalam
larutan Pb(N@, 1,5 M selama 50 menit dan dikeringkan pada
temperatur ruang. Konstruksi ESI Timbal (Il) tipawat terlapis
berbasis piropilit dapat dilihat dalam gambar 3Selanjutnya
dilakukan karakteristik ESI Timbal (ll) tipe kawtgrlapis berbasis
piropilit berdasarkan paremeter-parameter yandp taikentukan.

3.4.3 Optimasi Komposisi Bahan Penyusun Membran HS
Timbal (Il) Tipe Kawat Terlapis Berbasis Piropilit

Optimasi komposisi bahan penyusun membran ESI Timba

(IN tipe kawat terlapis berbasis piropilit dapdiallukan dengan cara
membuat ESI Timbal (II) dengan komposisi membragrese dalam
Tabel 3.1 kemudian ESI Timbal (Il) yang telah dibdégunakan
untuk mengukur potensial larutan Pb@O1x 10%, 1x10? 1x10°
,1x10* ,1x10° , 1x10° 1x10’, 1x10® M. Pengukuran dilakukan tiga
kali set pengulangan. Nilai potensial yang terukwgmudian
ditentukan harga Faktor Nernstnya. Untuk harga dfallernst
masing-masing ESI Timbal (Il) dengan komposisi ydmybeda
dapat digunakan untuk menentukan komposisi baharyugan
membran yang optimum. Komposisi membran yang mesilaa
Faktor Nernst mendekati teoritis maka komposissdbut dapat
dikatakan sebagai komposisi membran yang optimum.

3.4.4 Optimasi Waktu Perendaman Membran ESI Timbal
(INTipe Kawat Terlapis Berbasis Piropilit

Optimasi waktu perendaman ESI Timbal(ll) tipe kawat
terlapis berbasis piropilit dilakukan dengan carambuat ESI
Timbal (lI) dengan komposisi membran yang optimifemudian
ESI Timbal (Il) tipe kawat terlapis yang telah dabudirendam
kedalam larutan induk Pb(NJY 1,5 M dengan variasi waktu
perendaman 0, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80 miealit dilakukan
pengukuran potensial pada larutan kerja PhJNOx 10", 1x10?
1x10% ,1x10% ,1x10° , 1x10° 1x10’, 1x10° M pengukuran
dilakukan tiga kali set pengulangan. Dari hargaepsial yang
diperoleh selanjutnya ditentukan haraga Faktor $taya Harga

24



Faktor Nernst dari tiap waktu perendaman yang miaidéeoritis
menunjukkan waktu perendaman optimum membran ES8Ibdli

().

3.4.5 Karakterisasi Dasar ESI Timbal (Il) Tipe Kawat Terlapis
Berbasis Piropilit

3.4.5.1 Faktor Nernst dan Kisaran Konsentrasi

Harga Faktor Nernst dari suatu ESI merupakan hgagg
sangat penting untuk ditentukan karena faktor iahemtukan suatu
ESI mengikuti persamaan Faktor Nernst atau tidakituk)
menentukan harga Faktor Nernst dapat dilakukanatengengukur
potensial yang dihasilkan oleh ESI Timbal (Il) tikawat terlapis
berbasis piropilit pada variasi konsentrasi larltarja Pb(NQ), 1x
10%, 1x10% 1x10° ,1x10* ,1x10° , 1x10°% 1x10’, 1x10° M yang
diperoleh dari pengenceran larutan baku induk deniga kali set
pengulangan. Pada pengukuran potensial larutarit atiginakan
pula elektroda pembanding Ag/AgCl. Pembacaan pitens
dilakukan saat alat menunjukkan potensial yang teondata hasil
pengukuran yang diperoleh dibuat kurva hubungaaranE (mV)
terhadap —log @war Kurva yang diperoleh merupakan garis lurus
pada kisaran konsentrasi tertentu dengan kemirisghesar -2,303
RT/nF merupakan Faktor Nerns. Kisaran konsentriaéér| atau
daerah trayek pengukuran ditunjukkan oleh garisslygada kurva
hubungan E (mV) terhadap —lagg.

3.4.5.2 Batas Deteksi

Batas deteksi dari ESI didapatkan dari perpotonggms
singgung pada fungsi garis lurus dengan garis rgklerg dari kurva
hubungan antara E (mV) terhadap -log..@ Selanjutnya
perpotongan kedua garis singgung tersebut ditegbawah hingga
diperoleh garis yang tegak lurus terhadap sumidlar,garis tersebut
dapat diketahui konsentrasi batas deteksi dari Te@bal (Il) tipe
kawat terlapis berbasis piropilit.
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3.4.5.3 Waktu Respon

Pada penentuan waktu respon ini dilakukan untuk
mengetahui waktu yang diperlukan oleh ESI TimbBlt{pe kawat
terlapis berbasis piropilit untuk mengukur aktigitatau konsentrasi
analit sehingga diperoleh harga potensial yang teonsPenentuan
waktu respon dilakukan dengan mengukur potensial RIa(NG;),
1x 10%, 1x10% 1x10° ,1x10% ,1x10° , 1x10° 1x107, 1x10° M
dimana tiap konsentrasi potensialnya diukur padengewaktu 10,
20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 110, 120, 130, 150, 160, 170, 180
detik. Kemudian dibuat kurva hubungan antara wéambu X) dan
potensial (sumbu Y), waktu respon ditunjukkan olerga yang
diperoleh pertama kali konstan. Semakin cepat wakéuing
diperlukan untuk merespon analit maka kualitas B®bal (II) yang
dihasilkan semakin baik.

3.4.5.4 Usia Pemakaian

Penentuan usia pemakaian digunakan untuk mengetahui
jangka waktu penggunaan ESI Timbal (Il) tipe kawatlapis
berbasis piropilit masih dapat dipergunakan secafaktif untuk
mendeteksi ion timbal. Dimana ditunjukkan dengabesgpa jauh
harga Faktor Nernstnya terhadap waktu tertentu hmasiada pada
kisaran harga Faktor Nernst yang diperbolehkan kuidn timbal
(25-30 mV/dekade konsentrasi) dan tidak menyimpdag harga
Faktor Nernst teoritis 29,58 mV/dekade konsentf@ada penelitian
ini dilakukan pengukuran potensial dengan sederetanasi
konsentrasi larutan Pb(NP 1x 10, 1x10?%, 1x10® ,1x10* ,1x10°,
1x10°, 1x10’, 1x10° M. pada hasil pengukuran yang didapat makin
jauh penyimpangan dari harga Faktor Nernst teanaga elektroda
tersebut sudah tidak dapat digunakan lagi.

3.4.6 Analisa Data

Ketelitian (presisi) merupakan kesesuaian antata dasil
pengulangan dari suatu jumlah yang diukur. Datéaten rata-rata
nilai potensial dan harga Faktor Nernst yang dieérodapat
dianalisis dengan metode deskriptif yakni dengahipagan rataan
dan simpangan baku. Adapun persamaannya adalagasdimaikut
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Keterangan :

X = rata-rata potensial
> = jumlah sampel

i = pengulangan ke- i
xi= nilai potensial ke-i

n = jumlah pengulangan

SD = ’Z(xi—x)
n-1

_SD
X

% SD =—x 100%

Keterangan :
SD = standart deviasi
Xi = harga Faktor Nernst ke-i

X= rata-rata harga Faktor Nernst

n = jumlah pengulangan
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BAB IV
Hasil dan Pembahasan

4.1 Pembuatan Elektroda Selektif lon (ESI) Timbal [|) Tipe
Kawat Terlapis Berbasis Piropilit

4.1.1 Optimasi Komposisi Bahan Penyusun Membran ESI
Timbal(ll) Tipe Kawat Terlapis Berbasis Piropilit

Bahan penyusun membran sangatlah mempengarufiakua
dari elektroda selektif ion. Oleh sebab itu perilakdikan inovasi
pada komposisi membran dari elektroda selektif iagar
menghasilkan ESI Timbal (ll) tipe kawat terlapisngaakurasi dan
presisi serta hidrofobik. Pada penelitian ini bahpanyusun
membran yang digunakan vyaitu piropilit sebagai balaktif
(ionofor),  polivinilklorida (PVC), pemlastis berapdioktilftalat
(DOP), karbon aktif dan pelarut tetrahidrofuran E)HPemilihan
piropilit sebagai bahan aktif dari membran ini digikan karena
piropilit dapat digunakan sebagai adsorben sertanilike kualitas
tukar kation yang baik setelah dikondisikan tefiekbdahulu.
Pengkondisian ini dilakukan dengan aktivasi terpag@ropilit.
Proses aktivasi ini penting karena piropilit meknilmuatan netral
[50]. Oleh sebab itu perlu dilakukan modifikasusitaktif agar dapat
digunakan sebagai penukar kation dan dapat merighrasESI
Timbal (ll) tipe kawat terlapis berbasis piropifang memiliki
sensitivitas tinggi. Pembentukan situs aktif inipaia dilakukan
dengan aktivasi penambahan asam serta pemanasasytadtinggi.

Langkah awal yang dilakukan adalah menumbuk pirop
hingga halus kemudian dilakukan pengayakan padmeh. Hasil
ayakan dari 80 mesh diayak kembali dengan ayakd&h m@sh.
Setelah itu piropilit direndam dengan larutan HCIM2 Hasil
rendaman dicuci dengan akuades hingga bebas iorKé&hudian
padatan piropilit dikeringkan dalam oven selamarEnit kemudian
piropilit dikalsinasi (aktivasi fisika) dengan sulb®0°C selama 3
jam. Kalsinasi merupakan proses pemanasan suatigpaghada
temperatur di bawah titik lelehnya sehingga terjadirubahan
keadaan akibat adanya dekomposisi termal [35].ika8$s ini dapat
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menghilangkan senyawa-senyawa pengotor (sepes®) Kyang
terdapat pada mineral piropilit. Selain itu pevistilepasnya kristal
air yang masih terperangkap dalam pori-pori pirbpipat terjadi
pada suhu diatas 450°C, atau terjadinya peristigaiddoksilasi
(lepasnya molekul air kristal) [5]. Peristiwa hitarya Kristal air
yang terperangkap dari pori-pori piropilit dapatmperluas rongga
dalam unit sel piropilit jadi proses pertukaran i@bih mudah
terjadi, sehingga proses ini sangat baik untuk nga@itkan nilai
kapasitas tukar kation [11] dengan kata lain sembknyak kation-
kation yang akan mengalamekchange setelah melewati beberapa
proses aktivasi ini.

Proses pembentukan situs aktif pada piropiliatirketika
aktivasi asam HCI 2 M yang ditambahkan ke dalaropilit akan
mendistribusikan ion Hnya. Dimana ion Htersebut akan berikatan
dengan situs aktif yang ada pada piropilit membersitus asam
lewis. Menurut Keren et al [31] situs aktif yangaagada piropilit
yakni pada atom “O” yang terikat langsung pada ate8i—
tetrahedral baik bagian atas maupun bagian bawatapuhn
mekanisme pembentukan situs ini dapat dilihat gzatabar 4.1

1. Penambahan Asam (HCI 2 M)

H H H

+ HCl A
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2. Proses Kalsinasi
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Gambar 4.1: Mekanisme Pembentukan Situs Pada Piropilit

Dari mekanisme reaksi di atas dapat dilihat bahkta/asi
dengan asam akan mengaktifkan sisi-sisi aktif maagoilit. Dimana
seperti yang telah dijelaskan sebelumnya bahwaagkisi piropilit
terletak pada atom -O- yang terikat pada keduatetiahedral baik
yang atas maupun bawah. Pada penambahan asamrjadi te
pembentukan asam lewis dimana atom -O- yang beyada ujung-
ujungnya membentuk ion —HO Pada penelitian ini situs yang
dibutuhkan pada membran yakni bersitus negatif &gton timbal
(I) dapat terikat dalam membran oleh sebab itu bram ESI
Timbal () tipe kawat terlapis berbasis piropiliti harus memiliki
muatan negatif. Oleh sebab itu setelah aktivasigaenasam
dilakukan pemanasan dengan suhu tinggi dengan w©haksu
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melepaskan kristal air yang berada pada kisi gditoggerta
membentuk situs piropilit menjadi situs negatif.

Bahan pendukung membran yang digunakan dalam
penelitian ini yakni PVC, karbon aktif, DOP. PVC mgakan
matriks polimer pendukung pada membran, penggufd&@ ini
tujuannya ialah agar membran lebih kuat karena deéa PVC itu
sendiri kuat, kaku, dan inert memberikan konstrukembran yang
tidak mudah rusak. Menurut Chee [3] PVC tahan tapalemak,
minayak dan uap air. Kemampuan PVC dalam menyeiap a
sangatlah kecil sekitar > 0,1%, sehingga kecil kegkinan
terjadinya swelling. PVC memiliki temperatur trasisgelas (TQ)
yang tinggi sehingga diperlukan penambahan pemlastituk
menurunkan Tg. Penambahan PVC ini juga dapat mékabesifat
hidrofob pada membran. Penamabahan DOP pada membran
berfungsi sebagai pemlastis yang memberikan efekudepada
membran. DOP dapat juga menurunkan Tg pada PVC ndima
nantinya DOP ini akan menyisip diantara cincin-gingolimer dan
membentuk volume bebas polimer sehingga dapat plestikan
fleksibilitas dari membran. Dengan adanya pemlastis maka
membran akan menjadi lebih lentur dan meningkakicarauktivitas
dari membran akibat berkurangnya gesekan antarkoladehingga
pergerakan kation-kation timbal (I) yang ada pat@mbran lebih
mudah.

Bahan pendukung lain pada membran ini yaitu kardddif
dimana peran dari karbon aktif itu sendiri untuk nmgkatkan
konduktifitas. Karbon aktif ini memiliki alotrop gfit yang bersifat
sebagai konduktor. Karena struktur karbon aktif gyamembentuk
orbital hibridisasi Spyang menghubungkan atom yang satu dengan
yang lain maka secara tidak langsung karbon aktifriengisi pori-
pori dari piropilit, setelah diaktivasi kristal patari piropilit ini akan
terbuka namun kerapatan muatan porinya kecil sghing
dimungkinkan daya hantarnya pun kecil. Oleh sehapénambahan
karbon aktif pada membran sangatlah penting untekimgkatkan
konduktifitas dari membran. Dari ketiga bahan pdéotg membran
tersebut dilarutkan ke dalam Tetrahidrofuran (Tidif)ana THF ini
dapat melarutkan polimer. Menurut Brandrup [43]ipel akan larut
dalam pelarut jika memiliki selisih nilai parametelarutan antar
polimer dengan pelarutnya yakni sebesar >1 (cd)/cm
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Pada pembuatan ESI Timbal (Il) tipe kawat teddmrbasis
piropilit ini semua komposisi membran dibuat dengarbandingan
komposisi membran : pelarut sebesar 1:1,5 (b/v)mpasisi
membran yang digunakan ini akan menentukan kirgrjenmum dari
ESI Timbal (ll) tipe kawat terlapis berbasis pildpiSelektivitas dari
ESI Timbal (ll) tipe kawat terlapis berbasis pild@pidipengaruhi
oleh banyak faktor salah satunya yakni komposisnypsun
membran, kehomogenitasan membran, hidrofobisitan &N
sebagainya. Homogenitas dan hidrofobisitas ESI &inft) tipe
kawat terlapis berbasis piropilit sangat berperalard menentukan
selektivitas dan sensitivitas dari membran yangatajitunjukkan
melalui harga Faktor Nernst dari ESI Timbal (IPdikawat terlapis
berbasis piropilit yang diperoleh. Pada penelitiam untuk
menentukan komposisi optimum membran dilakukan iagiae
variasi komposisi seperti yang ada pada tabelSefelah dibuat ESI
Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbasis piropitiengan komposisi
pada tabel 3.1 didapatkan hasil penelitian sepebi@gai berikut :

Tabel 4.1: Penentuan Komposisi Membran Optimum

Komposisi Membran
Komposisi Karbon Batas .
Membran | Piropilit | "5 .| PVC | DOP | Faktor | Deteksi
(% b/b) (%bib) (%b/b) | (%b/b) | Nernst| (M)
8.054
1 49 3 16 32 29.33 x10°
2.163 x
2 32 3 16 49 26.71 10*
2.153
3 16 3 16 65 24.37 x10*

Hasil dari penelitian ini untuk optimasi komposigembran
dapat dilihat pada tabel 4.1, dari hasil yang disdr komposisi
nomer 1 merupakan komposisi yang memiliki Faktorrnse
mendekati nilai teoritisnya. Nilai Faktor Nernsbrgéis untuk ion
divalen sebesar 29,58 mV/dekade sedangkan hasilifeemini pada
komposisi membran pertama Faktor Nernst yang dikzasisebesar
29,39 mV/ dekade dengan batas detaksi sebesar 8,084 atau
setara dengan 1,669 ppm timbal. Seperti yang tedaliam tabel 4.1
untuk harga Faktor Nernst pada komposisi kedua ketiga
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memiliki harga yang masih jauh dari nilai teoriti€9,58

mV/dekade). Hal ini dapat terjadi karena pada kasigpdkedua dan
ketiga untuk bahan aktif (ionofor) piropilitnya m#iki komposisi

yang lebih sedikit dari komposisi membran yang qaet. Pada
komposisi membran ke dua dan ke tiga DOP yang digam pada
membran jumlahnya lebih banyak dibandingkan jumlad&han
aktifnya (piropilit), sehingga konstruksi membraebih lentur dan
ionofornya lebih banyak terdistribusi ke fasa air.

Pada pembuatan ESI Timbal (Il) tipe kawat tedapi bahan
aktif (ionofor) berperan penting pada sensitiviEe® karena semakin
banyak bahan aktif (ionofor) pada ESI Timbal (lIaka situs aktif
yang mengikat ion timbal(ll) semakin banyak sehangkgetika
dilakukan pengukuran dengan larutan analit mentiaamsiFaktor
Nernst yang mendekati nilai teoritisnya. Selain jterbandingan
untuk pemlastis (DOP) dan bahan pendukung polif®C yang
baik yakni 1:2 (b/b) dimana PVC tidak boleh lebdnipak dari pada
DOP. Hal ini dikarenakan pada DOP dapat menururigkgangan
relatif dari PVC (2,60 N/mm) karena DOP akan mengigng
kosong antar cincin-cincin polimer dan memutus raksi antar
rantai PVC sehingga membram bisa menjadi lentungienaan
pemlastis DOP yang terlalu banyak akan memberikamstkuksi
membran yang terlalu encer atau terlalu lentur Okxbab
perbandingan PVC dengan DOP harus sesuai. Sehiketjea
dilakukan pengukuran, ion timbal (Il) akan berdiass secara
fleksible dan terjadi kesetimbangan yang kemudian menglaasilk
respon potensial yang cepat. Pada penelitian imipsisi optimum
membran pertama merupakan komposisi yang optimuarj d
komposisi tersebut dapat digunakan untuk melakugarameter
selanjutnya

4.1.2 Optimasi Waktu Perendaman Membran ESI Timbal(ll)
Tipe Kawat Terlapis Berbasis Piropilit

Waktu perendaman merupakan salah satu faktor yang
berpengaruh terhadap kualitas ESI Timbal (Il) tk@avat terlapis
berbasis piropilit, yang dapat ditunjukkan darianiFaktor Nernst
yang dihasilkan. Untuk menghasilkan ESI Timbal tipe kawat
terlapis berbasis piropilit yang selektif terhadagdion timbal (II)
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maka diperlukan optimasi perendaman. Optimasi pamean
membran ini dapat dilakukan dengan cara merenddrtigtal (11)

tipe kawat terlpis yang telah dilapisi membran kaaa larutan
Pb(NG), jenuh dengan variasi waktu perendaman selama 10-80
menit. Kemudian ESI Timbal (ll) tipe kawat terlapkserbasis
piropilit yang telah direndam dilakukan pengukungada variasi
konsentrasi larutan kerja Pb(3@ 1x 10%, 1x10° 1x10° ,1x10*
,1x10°, 1x10°, 1x10’, 1x10® M dengan pH 5.

Perendaman ESI Timbal (II) tipe kawat terlapigbbsis
piropilit ini dilakukan dalam larutan induk Pb(N®@ dengan
konsentrasi yang paling jenuh. Hal ini dilakukan tukn
mengkontakkan kation timbal (II) dengan bahan gkbifiofor) yang
ada pada membran secara maksimal , sehingga dapatakian
untuk mengukur kation timbal (II) dalam sampel. Bt itu ESI
Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbasis piropitligunakan untuk
mengukur potensial listrik dari beberapa variasidemtrasi larutan
kerja dan dicatat Faktor Nernst yang diperoleh. i Daasil
pengukuran diperoleh data sebagai berikut tabel 4.2

Tabel 4.2: Penentuan optimasi Waktu Perendaman membran

Faktor

=) e\rlgﬁtlgjman Nernst | Harga | Kemiripan
. (mV)/ R data %

(menit) dekade
10 24.06] 0.996 81.339
20 26.30[ 0.999 88.911
30 27.37| 0.994 92.517
40 27.63| 0.998 93.408
50 29.33| 0.999 99.155
60 27.57| 0.990 93.194
70 25.73| 0.996 86.984
80 23.70] 0.985 80.122

(*) waktu perendaman optimum
Catatan : Kemiripan data merupakan selisih Faktor Nernst yang
didapat dengan harga Faktor Nernst teoritis dalam %
Dari data yang diperoleh diatas didapatkan hdfgktor
Nernst yang bermacam-macam. Harga Faktor Nerngt iyemdekati
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nilai Faktor Nernst teoritis(29,58 mV/dekade) ituemnjukkan
waktu perendaman optimum pada ESI Timbal (II) Kperat terlapis
berbasis piropilit ini. Pada tabel 4.2 dapat telitbahwa pada
rentang menit ke 30 hingga menit ke 50 memilikainHaktor Nernst
yang mendekati nilai Faktor Nernst teoritis danuigninenit ke 70
hingga menit ke 80 hasil yang ditunjukkan memadgtas bawah
nilai Faktor Nernst yang diperbolehkan. Pada meertama (menit
ke 10) Faktor Nernst yang ditunjukkan sebesar 248&dekade.
Harga Faktor Nernst yang dihasilkan masih jauh Harga Faktor
Nernst teoritis (29,58 mV/dekade) hal ini dimundden kation
timbal (I1) yang berada pada permukaan membraralteskedikit jadi
belum dapat mensensor timbal (lI) secara maksittal.ini dapat
diartikan proses disosiasi kation timbal (lI) belumencapai
kesetimbangan dengan kata lain proses disosiaslalam membran
belum cukup terpenuhi sehingga interaksi antarappit dengan
katiaon timbal (Il) belum terjadi secara maksimandmembran
belum jenuh. Sehingga yang terjadi Faktor Nernaegydidapat juga
belum memenuhi harga teoritisnya (29,58 mV/dekadBgrikut
merupakan gambar 4.2

3500

34.00

3300

32.00

31.00

30.00

25.00

28.00

27.00

Faktor Nernst {m¥/dekade)

26.00

2500

24.00

2300

o 10 20 30 40 50 60 70 80 S0

Waktu Perendaman (menit)

= FaktorNernst Teoritis ——  BatasAtas @ ----—- Batas Bawah

Gambar 4.2 Kurva Pengaruh lama perendaman terhadap

harga Faktor Nernst
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Dari gambar 4.2 di atas dapat kita lihat bahwdapaenit ke
50 harga Faktor Nernst yang ditunjukkan sebes&329\V/dekade.
Hal ini dapat terjadi karena distribusi kation tahb(ll) pada
permukaan bahan aktif telah mencapai kesetimbangehingga
disosiasi yang terjadi ini akan menimbulkan interaéektrostatik
pada pertukaran kation menjadi spesifik dan meniigaasrespon
potensial yang bersiféternstian.

Adapun mekanisme reaksi yang terjadi antara mambr
dengan larutan Pb(N® jenuh dalam mengkontakkan timbal (ll)
pada membran dapat dilihat pada gambar 4.3 :

0, b= 0 0..Q7 0
SR si i
? H H : H
: 4 0 0
O 0 2+ —> o,
o 5 + Pb AR A
Yo i . h H
Al A b
A
R o 0 0O
g 9 B f voH
I : H } I
i 1
o i
¥y i =N S1
LSi, ,Si Wy g "
: e o0 f6)

Gambar 4.3 Proses Pengikatan Timbal(ll) pada Situs Aktif
dari Piropilit

Pada proses optimasi waktu perendaman membraa pad

menit ke 60-80 Faktor Nernst yang dihasilkan padd pengukuran

itu sudah mulai mengalami penurunan seperti yartgnjdikkan
dalam tabel 4.2 Turunnya harga Faktor Nernst @kibiatkan karena
membran terlalu lama kontak dengan larutan PR{N®ehingga
makin banyak pula air yang terdistribusi kedalam-pori membran.
Adanya air dalam pori-pori membran ini memperstditjadinya
pertukaran kation timbal (Il) karena air mengisrigehingga kation
timbal (1) tidak dapat masuk kedalam pori-porigpiilit.
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4.2 Karakterisasi Dasar ESI Timbal (Il) Berbasis Rropilit

Karakterisasi dasar ESI Timbal (Il) tipe kawat dpib
berbasis piropilit ini dilakukan untuk mengetahuaktas sensor dari
elektroda yang telah dibuat. Beberapa hal yangkwlfan untuk
karakterisasi ESI Timbal (Il) tipe kawat terlapisrbasis piropilit ini
yaitu menentukan Faktor Nernst, rentang konsentnasir, batas
deteksi, waktu respon dan lama waktu usia pakai.

4.2.1 Faktor Nernst, Rentang Konsentrasi, Batas Deksi

Harga Faktor Nernst merupakan hal pokok yang sharu
diketahui dalam ESI. Adapun hasil pengukuran Fakimst untuk
ESI Timbal (I) tipe kawat terlapis berbasis pildgpditunjukkan
pada tabel 4.3 berikut :

Tabel 4.3: Harga potensial ESI Timbal (l1) tipe kawat t@ika
bebasis piropilit

Log a Timbal _ JUL AP Y Rerata
1 2 8
-8 -274 -327 -261| -287.33
-7 -271 -325 -259| -285.00
-6 -267 -318 -252| -279.00
-5 -264 -313 -242| -273.00
-4 -236 -280 -212|  -242.67
-3 -205 -256 -185| -215.33
-2 -179 -226 -155| -186.67
-1 -146 -194 -123| -154.33
FaktorNernst
(mV/dekade) 29.3 29.2 29.5 29.33
R’ 0.998 0.997 0.999 0.998
Rentang
Konsentrasi 19— 10'M
Batas Deteksi 8.054 x10 M atau 1.669 ppm
Simpangan Baku 0,153
% Simpangan Baki 0.52%
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Faktor Nernst ini dapat menentukan kualitas B&fi Timbal
(I tipe kawat terlapis berbasis piropilit itu sk, dimana jika harga
Faktor Nernst suatu ESI mendekati nilai teoritisken&S| tersebut
dapat dikatakan baik. Harga Faktor Nernst teouititik ion divalen
yakni sebesar 29,58 mV/dekade. Nilai Faktor Nedigéroleh dari
slope pada grafik hasil pengukuran menunjukkan hgao antara —
log arimnal terhadap harga potensial elektroda yang terukan. Bbel
4.3 tersebut didapatkan harga Faktor Nernst seb@$hB83
mV/dekade. Rentang konsentrasi linier yang dihasilloleh ESI
Timbal (11) tipe kawat terlapis berbasis piropilii memiliki rentang
konsentrasi yang cukup lebar yakni °16- 10' M. Berikut
merupakan gambar kurva 4.4 yang menunjukkan hulmupggensial
yang terukur dengan aktivitas ion dalam menentutaakterisasi
dasar ESI Timbal (II) tipe kawat terlapis berbasispilit :

-log A timbal
0-00
9 8 7 6 5 4 3 2 -
: 5b.00

Batas Deteksi 8,054 x 10-6 M atau -100.00
1,669 ppm

y=29.33x-126.4
-200.00

-250.00

Potensial Elektroda (mV)

""""""" -300.00

-350.00

Gambar 4.4: Kurva hubungan potensial (mV/dekade) terhadap
arimpa; dalam penentuan kisaran konsentrasi dan batassdetek

Hasil yang didapat dari penelitian ini menghasilk-aktor
Nernst yang mendekati nilai teoritis (29,58 mV/d#adan rentang
konsentrasi yang cukup lebar. Jika ditinjau darghaaktor Nernst
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dan rentang konsentrasi liniernya ESI Timbal (etkawat terlapis
berbasis piropilit ini memiliki kualitas yang baielain itu dapat
pula ditinjau dari nilai regresi dari kurva dimaregresi yang didapat
yakni 0,998. Nilai regresi yang didapat menunjukktingkat
kesalahan yang minim, semakin mendekati 1 nilaiasigya, maka
tingkat kesalahan pada data semakin kecil. Artikgeelasi antar
data yang satu dengan yang lain itu memiliki tiridéesalahan yang
minimal.

Batas deteksi dapat diperoleh dari perpotongais ¢arus
yang linier mengikuti persamaan Faktor Nernst padatang
konsentrasi pengukuran (y = 29,33x — 126,4) demgais lengkung
non linier kurva diluar rentang konsentrasi persamgang tidak
mengikuti persamaan Faktor Nernst (y = 4,166x —,@54Titik
potong kedua sumbu tersebut diekstrapolasikan ikdsx sehingga
diperoleh batas deteksi sebesar 8,054°# @tau 1,669 ppm, hal ini
membuktikan bahwa ESI Timbal (ll) tipe kawat tertami dapat
mendeteksi kation timbal (II) pada konsentrasi yemgup rendah.

Salah satu syarat ESI yang baik yakni ESI yangiliie
sifat reproducible. Reprodusibilitas merupakan keseksamaan metode
yang dikerjakan pada suatu kondisi yang berbedprd®eksibilitas
ini dapat di uji dengan menentukan harga % simpaibg&u. Jika %
simpangan baku memiliki nilai kurang dari 5% makal Eersebut
dapat dikatakan reproduksibel. Ditinjau dari hasdnelitian ini
didapatkan nilai % simpangan baku sebesar 0,5220%ESI Timbal
(I berbasis piropilit dapat dikatakan bersifgproducible.

4.2.2 Waktu Respon

Waktu respon adalah waktu yang diperlukan su&iuiBtuk
merespon suatu analit dengan memberikan nilai p@teryang
konstan. Pada saat pertukaran kation timbal (It) @dautan analit
dengan kation timbal (lI) pada antar muka membragnacapai
keseimbangan kimia maka disitulah respon potegaiad dihasilkan
akan konstan atau stabil.

Adapun mekanisme reaksi kesetimbangan yang texjadra
membran dengan larutan analit dapat dilihat padzhga4.5 :
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Si-O-Pb Si-O-Pb *

Larutan Analit ©(Pb)*

Gambar 4.5: Mekanisme pertukaran membran pada ESI
Timbal (Il) tipe kawat terlapis berbasis piropilit
Catatan : (*) kesetimbangan pertukaran kation timbal (1)

dalam larutan dengan kation bebas pada sisi aktifilonan

Dari mekanisme di atas, tukar kation timbal i§da antar
muka membran dipengaruhi oleh proses disosiasia Radses
pertukaran ini memerlukan waktu tertentu untuk ra@ac
kesetimbangan. Keadaan setimbang terjadi ketika tiapbal (11)
yang berdisosiasi sama dengan laju timbal (II) ydegasosiasi.
Disosiasi dan asosiasi ini hanya terjadi pada amtéta membran.
Berikut merupakan tabel 4.4 menunjukkan waktu resgang
dihasilkan ESI Timbal (l1) tipe kawat terlapis basis piropilit.

Tabel 4.4 Penentuan waktu respon

- Log atimpal Waktu Respon (detik)
5 60
4 30
3 30
2 20
1 10

Penentuan waktu respon ini dilakukan dengan mambu
kurva hubungan antara waktu pengukuran dengan siateyang
terukur. Rentang konsentrasi yang digunakan yakemtang
konsentrasi pada kondiblernstian yakni 10°- 10" M. Berdasarkan
tabel 4.3 diperoleh harga konstan pada detik kéa€.data tersebut
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menunjukkan bahwa ESI Timbal (ll) tipe kawat teitaperbasis
piropilit yang dibuat ini memiliki karakter optimdalam pengukuran
dimana waktu untuk mendeteksi kation timbal dalanuten analit
menghasilkan respon yang kurang dari 1 menit.

Menurut Bailey [22] mobilitas dari ion itu sangat
mempengaruhi waktu respon. Hal ini dikarenakan &emaeepat
pergerakan dari ion pada antar muka membran malan ak
memberikan waktu respon yang makin cepat. Dari yiatg didapat
pada tabel 4.3 menunjukkan makin pekat konsenlaasian maka
waktu responnya makin cepat begitu juga sebalikmgkin encer
konsentrasi larutan maka waktu responnya makin.l&tabini dapat
terjadi karena semakin banyak kation timbal (llladalarutan analit
maka mobilisasi ion yang terjadi itu semakin seridghingga kation
timbal (II) akan semakin sering mobile dari antarken membran ke
larutan analit akibat terlalu pekatnya larutan, ijagroses
kesetimbangan tidak maksimal namun sudah dapat hmasilkan
potensial. Hal ini berbanding terbalik dengan kowsesi larutan
yang encer. Mobilisasi ion yang terjadi pada laruencer akan
jarang terjadi karena jumlah kation timbal (II) gamengalami
moblie tidak terlalu banyak sehingga kompetisi d@ttimbal (I1)
untuk masuk pada situs aktif membran tidak serm@di sehingga
dengan sedikitnya kandungan timbal (Il) dalam &ndhi
menyebabkan kesetimbangan dan menghasilkan pdteysrg
konstan.

4.2.3 Usia Pakai

Usia pakai merupakan parameter yang perlu dagiapESI
Timbal (1) tipe kawat terlapis berbasis piropilii. Usia pakai akan
menunjukkan berapa lama ESI Timbal (ll) tipe kawatlapis
berbasis piropilit tersebut dapat digunakan untwdngokur kation
timbal () yang ada pada larutan analit. Penentugia pakai
dilakukan dengan cara mengukur potensial larutafiN®}), pada
konsentrasi liniernya. Untuk mengetahui usia penaakaari ESI
Timbal (II) tipe kawat terlapis berbasis piropiliibuatlah kurva
hubungan antara harga Faktor Nernst (dari potegaiad) terukur)
terhadap waktu (hari). Hal ini dilakukan untuk metugan
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kereprodusibilitasan dari ESI Timbal (ll) berbagisopilit ini. Hasil
dari penentuan usia pakai ini dapat dilihat padatga 4.6 berikut :

35 CF =

32

Faktor Nernst (mV/dekadé)

17 Cr

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58

Walktu (hari)

——  Batas Atas =  Faktor Nemst Teontis ~=--  Batas Bawah

Gambar 4.6: Kurva hubungan Faktor Nernstterhadap waktu Yhari
Catatan : Batas atas dan batas bawah adalah batas Faktor
Nernstyang masih diperbolehkan

Dari data yang diperoleh pada gambar 4.7 menkajuk
harga Faktor Nernst yang dihasilkan pada hari perthingga hari
ke 10 menujukkan harga yang madilernstian pada hari ke 15
mengalami penurunan yakni harga Faktor Nernstnya6727
mV/dekade. Namun harga Faktor Nernst ini masihnddlarga yang
wajar dan masih mendekati nilai teoritis (29.58h dagresi yang
dihasilkan masih dalam batas wajar dan masih nhextidé yakni
sebesar 0,998. Pada hari ke 20 hingga ke 30 jugdn meenunjukkan
Faktor Nernst yang masih dalam batas wajar. Kepi&agukuran
pada hari ke 35 hingga hari ke 45 Faktor Nernsiydihasilkan
sudah menurun dan melewati ambang batas kisaran Felktor
Nernst yang diperbolehkan namun masih dapat ditéekanena harga
R? yang dihasilkan masih mendekati 1 belum terlalthjaNamun
untuk hari ke 50-55 Faktor Nernstyang dihasilkadasujauh dari
nilai ambang batas bawah yang diperbolehkan seHa®jgTimbal
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(I tipe kawat terlapis berbasis piropilit sudédiek dapat digunakan
lagi setelah hari ke 45. Hal ini dapat terjadi dimgkinkan karena
keadaan membran sudah terlalu lama kontak dengayaag ada
pada larutan sehingga kisi dari piropilit dalam rbesm tertutup
dengan air. Oleh sebab itu timbal yang ada dalantaa tidak dapat
berdifusi dengan timbal yang ada pada membran gghifraktor
Nernst yang didapat semakin menjauhi nilai teoritis
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BAB V

PENUTUP
5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan didapahasil sebagai
beikut :

1. Komposisi membran yang optimum terdapat pada
komposisi pertama, dengan perbandingan Pirogi{C
. Karbon aktif : DOP yaitu 49 % : 16% : 3% : 32% (%
b/b) dalam pelarut THF dengan pebandingan membran :
pelarut 1: 1,5 (%b/v)

2. Waktu perendaman optimum didapatkan selama 50
menit.

3. Adapun karakterisasi dasar ESI Timbal (Il) tipe kaw
terlapis berbasis piropilit yang didapat yaitu :kiea
Nernst sebesar 29, 33 mV/ dekade konsentrasi. Rgnta
konsentrasi 10— 10" M atau setara dengan 1,669 ppm
timbal. Waktu respon 30 detik dan lama usia pensekai
45 hari.

5.2 Saran
Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentanggeruh pH
dan ion asing terhadap kinerja ESI Timbal (Il) etipawat
terlapis berbasis piropilit yang telah dibuat agdapat
diaplikasikan lebih lanjut untuk penentuan timbd) (pada
sampel lingkungan.
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Lampiran A Tahapan Kerja
PREPARASI
Lant® | [propares Babs Mebran || Lean Keia
Induk Ralan b PhH(NO;); 1x107
Ph(NOs) —1x108°M
1.5M —
Altivast Piopilit
Pembuatan Membran ESI Timbal
ESI Timbal Bermembran Piropilit
|
Optimasi Komposisi Opftimas Penjenuhan
Membran dengan Timbal
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Rarakteristik EST Timbal Tipe Kawat

'

v ,.

Nernst

Kisaran Batas Wakia
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DATA

L.A.1 Freparasi Larutan
L.A.L1 Preparasi Larutan Induk Ph(NOz); 1.5 M

Padatan Ph(NO:); 1.5 M

- Ditimbang sehanyak 12,42 gram
- Dimasukkan kedalamlabu takar 25 ml

LamtanPh(NOs) 1.5 M




L.A12 Ereparasi Larntan Keria
LantanFh(NO:) 1.5 M

- Dipipet sebanyak 6,667 ml

- Diletakka dalam labu takar 100 ml

| - Dikocok himggza homogen
LanutanPh(NOs) 1x101 M

L.A.1.2.1 Pembuatanlarutan kerja Ph(NO3); 1x102M
LapatanPh(NO:), 1x101M
~ Dipipst sehanyak 10 ml

- Diletakka dalam labu takar 100 ml
Wmm}; 1x102 M

L.A12.3Pembuatan Larutan Kerja Ph(NOs) 1x10°M

Lamtan Ph(NO; ) 1x107 M

- Dipipst sshanyak 10 ml

- Diletakka dalamlabu takar 100 ml

| - Disorcok hingza homogen

Lamtan Ph(NOs) 1x107 M
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L.A.1.2.4 Pembuatan Larutan Ph(NO3); 1x10- M
LamutanPh(NO: ) 1x10% M
- Dipipet sebanyak 10 ml
- Diletakka dalam labu takar 100 ml
Lamutan Ph(NOs) 1x10% M

L.A.1.2.5 Pembuatan larutan Ph(NO;); 1x10°M
Lamtan Ph(NO:) 1x10%M
- Dipipst sehanyak 10 ml

- Pilstakka dalam labu takar 100 ml

+ - Dikocok hingza homogen

Lamtan P(NOs), 1x10° M

L.A.1.2.6 Pembuatan Larutan Ph(NO3); 1x10° M
LamtanPh(NOz) 1x107 M

- Dipipst sshanyak 10 ml
- Dilstakka dalamlabu takaz 100 ml
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Lamtan Ph(NOs) 1x10% M

L.A.1.2.7 Pembuat Larutan Ph(NOs), 1x10°7 M
Lamtan Ph(NOz) 1x10 M
— Dipipst sebanyak 10 ml
- Diletakka dalam labu takar 100 ml
- Dikocok hingga homogeny

LamtanFh(NO:); 1x107 M

L.A.1.2.8 Pembuatan Larutan Ph(NOs), 1x10° M

LamutanPh(NOs)y 1x107M

- Dipipet sehanyak 10 ml
- Diletakka dalam labu takar 100 ml
LamutanPh(NOs ) 1x10%8M
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L.A1.3 Pembuatan ESL-Timbal @)
L.A13.1 Prparasi pirepilit

= Puopih

-Playak menggunakan avakan 30

mesh

|
Piropilit ukuran 20 mesh

¥

Piropilit ukuran 100 mesh

103=C

- Diambilsebanyak 10 gram
- Ditambabkan HCI M sebanyak 100 ml
- Diadukselama 3 x 24 jamhingza homogen

- Piropilit vang keluar dan ayakan 80 mesh
diayakkembali dengan avakan 100 mesh

- Piropilit yang tertahan diatas ayakan 100
mesh ditampung dalam gelas kimia,

- Dicugidengan akuades sebanvak 3x
- Dikermgkan dalamovendengansuhu

Eiltrat




Residn

- Dicugidengan akuades hingga bebas C1 danpH

netral
- dikeringkan dalamovendenzan subn 105°C
L.A.1.3.2 Pembuatan Badan Elektroda
Eawat Pt
- Pamjang =3 cmdengan
diameter 0 3 mm
- 1 emypmzbaganatas
dibiarkan terbuka sedanglan
wungatasvangbagianlam
I I
Ujung Atas Ujung Bawah
- KabelNYAF - Ao denean
sambugks INO3 (asam.
alatpHmeter nitran 1:1
alkphel 96%
Hasl - Dikering
Badan Elektroda
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L.A13.3 Pembuatan ESI Timbal Tipe Kawat Terlapis

Piropit Teraktivas

- Ditmmbanzkomposisibahan sesuaipada Tabel 3.1
- PUC j - ;
Tapel3 .1
dengan Tabel 3.1

- Ditombang DOP dengan komposisi sesual dengan

Tabel3 1

- ol PV C—Kad
akiifrDOF dalam berat membran 1

gram

Ditambahblan pelanut THF denganPerbandmgan
1:2 (ki)

Diaduk dengan penga duk magnet selama 2-3 jam
dengan sempuma

- Dilapiskanpada kawat Pthmgza ketebalan 0.3-0.3
T

Pt bermembran




Pt hermembran

ESI Timbal

- dikenngkan dindara terbuka selama 30 memt
- Dipanaskan dalamovenpadatenmperatir 50°C
sglama 12jam

L.A.1.3.4 Optimasi komposisimembran

Eomposisi 1

X > X -

ESI Timbal

DATA

- Duwendam dalamlantan

Ph(NOs)p 1.5 M dengan
selama 50 memt

mengukur potensial
elektroda Ph(NO: )
dengan konsentras
1x10 - 1x10° M

antara E(mV)terhadap
—108 3Tignal




Eomposist N
Membran Komposisi Bzhan
Piopdit | Katbon | PVC | DOP
(%) Aknf
] 10 3 16 12
2 32 3 16 19
3 16 3 16 &3

L.A.13.5 Optimasi waktu perendaman ESItimbal
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ESI Tunbal pada komposisi

optirmum

DATA

Duendam dalamlamatan FhNO: )
1.5 M dengan waktuperendaman 10,
20,30,40, 50,60, 70, 80 menit
potensial elektroda FhiNO:): dengan
konsentrasi 1x1071—1x10% M
Dibuat mafik hubungan antara
EmV)tethadap—log arigrs dan
ditentukanharza fakior Nemst nya



L.A.L4Uji Karakterisasi ESI Timbal

L.A.L4.1 Eaktor Nernst Kisaran Konsentrasi Linear dan
Batas Deteksi

Ph{NO:) 1x101-1x10F M
- di Zafik hubungan antara E(mV)tethadap log
ATimhal

- ditentukan harga faktor Nemst, Kisaran Konsentraasi
danbatas deteksi

¥

DATA

L.A1l4.2 Waktu respon
Ph{NO:) 11071 - 1x10°F M

Dikurharga potensialnya dengan selanawakim 10
detik mulal 0 hingga 3 menit

Dibuat grafik hubungan antara E(mV)tethadap

! WAk (detik)

Harga potensial
tetap
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L.A.1.4.3 Usia Pemakaian

Ph(NO:); 1x10°7 - 1x10% M

E(mV)tethadaplog anigea dan ditentubkan faktor
Nemstnya

- Dibyat @rafik hubungan antara harza faktor Nemst

terhadapwakm
(ham)

DATA




Lampiran B Perhitungan

L.B.1.Perhitungan dan Pembuatan Larutan
L.B.1.1.Pembuatan Induk 1,5 M

Larutan Pb(NG),1,5M sebanyak 25mL dibuat dari padatan
Pb(NG;), denganperhitungan massa yang dibutuhkan sebagai
berikut:
Cara perhitungan :
Mr Pb(NG;), = 331,2 g/mol

massa/Mr
M = Dassa/Mr

volume
_massa/331,2

15
0,025 L

massa = 12,42 gram
Pb(NG), ditimbang sebanyak 12,42 gram kemudian diencerkan

dengan aquadest dalam 25 ml air.

L.B.1.2.Pembuatan Larutan uji Pb(NO;),10%-10° M

Larutan induk Pb(N¢),1,5 M diencerkan dengan aquadest
dan ditanda bataskan dengan labu takar 25mL volyaueg
dibutuhkan sebagai berikut :
Cara Hitung

Pembuatan 100mL larutan Pb(§© 10" M
M]_.Vl = Mz. Vz
1,5M. V; = 10*M. 100mL

\ =6,667mL
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Pembuatan 100mL larutan Pb(§9 10% M
M1.Vi=M.. V,
10™M. V; = 10°M. 100mL

i =10mL
Pembuatan 100mL larutan Pb(§9 10° M
M1.Vi=M,. V,
10°M . V; = 10°M . 100mL

Vi =10mL
Pembuatan 100mL larutan Pb(jJ© 10" M
M.1.Vi=M,. V,
10°M. V; = 10°M. 100mL

. = 10mL
Pembuatan 100mL larutan Pb(jJ© 10° M
M1.Vi=M,. V,
10"M. V; = 10°M. 100mL

= 10mL
Pembuatan 100mL larutan Pb(jJ© 10° M
M1.Vi=M,. V,
10°M. V,; = 10°M. 100mL

i = 10mL
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Pembuatan 100mL larutan Pb(§9 10" M
M1.Vi=M.. V,
10°M .V; = 10’M. 100mL

Vi =10mL
Pembuatan 100mL larutan Pb(§9 108 M
M1.Vi=M.. V,
10'M . V, = 10°M. 100mL

V= 10mL
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L.B.1.3 Perhitungan Komposisi Membran

Pembuatan membran memiliki perbandingan membrah:TH
yaitu 1:1,5 (%b/v) , komposisi dalam membran 1,8 @aadalah 1

gram. Dengan perhitungan sebagai berikut :

Membran Komposisi Bahan
Piropilit PVC Karbon DOP
Aktif
49% 16% 3% 32%
B 32% 16% 3% 49%
16% 16% 3% 65%

Perhitungan komposisi piropilit

2 x1= 0,49 gram
100

£x 1=0,32 garm
100

Lox1= 0,16 gram
100

Perhitungan komposisi DOP

2 1= 0,32 gram
100

2 x1= 0,49 gram
100

L5 x1= 0,65 gram
100
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Lampiran C

Data Hasil pengamatan

L.C.1 Penentuan komposisi optimum membran ESI TimbHll)

bermembran piropilit

Tabel L.C.1 Penentuan komposisi optimum membran

Komposisi Membran
Komposisi . .. | Karbon Batas
y z’l/rotg)/ltl;; A (%/%) (OE/)g/FtJ)) Nomat | Deteksi()
0 (%bro) | \7° 0
1 49 3 16 32 29.33| 8.054 x%0
2 32 3 16 49 26.77| 2.163x10
3 16 3 16 65 2437 2.153x10

Tabel L.C.2 :Harga potensial variasi komposisi membran 1(3 kali

perulangan)

Log a Timbal AU ) Do ) Rerata
1 2 3
-8 -274 -327 -261| -287.33
-7 -271 -325 -259| -285.00
-6 -267 -318 -252| -279.00
-5 -264 -313 -242| -273.00
-4 -236 -280 -212|  -242.67
-3 -205 -256 -185| -215.33
-2 -179 -226 -155| -186.67
-1 -146 -194 -123| -154.33
FaktorNernst
(mV/dekade) 29.3 29.2 29.5 29.33
R? 0.997 0.997 0.99 0.995
Rentang
Konsentrasi 10-5-10-1 M
Batas Deteksi 8.054 x10-6 M atau 1.669 ppm
Simpangan Baku 0,153
% Simpangan Baku 0.52%
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Tabel L.C.3Harga potensial variasi membran 2 (3 kali perulahga

a - Loga
Timbal timbal E (mV) ESI Timbal (1)
1 2 3 Rerata

10° 5 -285 -312 -327 -308
10* 4 -256 -284 -299 -279.67
10° 3 231 -259| -273| -254.33
10° 2 -204|  -231| -247| -227.33
10" 1 -176 -204 -221 -200.33

FaktorNernst 27 26.4 26.77

(mV/dekade) 26.9

R 0.999| 0.997| 0.999 0.998

Rentang Konsentrasi 16 10'M

Slop Rata-rata 26.77

Batas Deteksi 2.153 x f0

Simpangan Baku 0.321

% Simpangan Baku 1.200 %

Tabel L.C.4Harga potensial variasi membran 3 (3 kali perulaipga

A Timbal - Log a
timbal E (mV) ESI Timbal (11)
1 2 3 Rerata
10° 5 -317| -297| -228| -280.67
107 4 -288| -267| -205| -253.33
10° 3 -263| -244| -181| -229.33
10° 2 -239 -222| -158| -206.33
107! 1 -216 -199 -134 -182.33
FaktorNernst 25.5 23.5 24.37
(mV/dekade) 24.1
R’ 0.998| 0.996| 0.999 0.998
Rentang Konsentrasi 10-10'M
Slop Rata-rata 24.37
Batas Deteksi 2,154xT10
Simpangan Baku 1.026
% Simpangan Baku 4.211%
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L.C.2 Pengaruh waktu perendaman terhadap potensidtSI
Timbal (II) bermembran piropilit

Tabel L.C.5 Pengaruh waktu perendaman terhadap potensial ESI
timbal (I1) berbasis piropilit

(- Log a

E (mV) ESI Timbal ()

Timbal) 10 menit Rerata 20 menit Rerata
1 2 3 1 2 3

8 -355| -333| -349| -345.67| -374| -368| -348| -363.33
7 -337| -305| -329| -323.67| -321| -339| -319| -326.33
6 -300| -282| -277|-286.33| -296| -313| -299| -302.67
5 -278| -258| -250 -262 | -271| -283| -270| -274.67
4 -265| -235| -231|-243.67| -246| -256| -245 -249
3 -238| -211| -202|-217.00| -220| -227| -219| -222.00
2 -222| -188| -171|-193.67| -194| -201| -193| -196.00
1 -199| -168| -133| -166.67| -168| -174| -167| -169.67

Faktor

Nerns

(mv)/

dekade 20.1 22.7| 29.4| 24.07| 25.8| 27.3| 25.8| 26.30

R 0.990| 0.999| 0.986| 0.992| 0.999| 0.999| 0.999| 0.999
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Log a E (mV) ESI Timbal (1)
L =) 30 menit Rerata 40 menit Rerata
1 2 3 1 2 3

8 -345| -357| -354 -352| -357| -349| -359| -355.00
7 -317| -302| -345| -321.33| -331| -313| -328| -324.00
6 -290| -277| -302| -289.67| -301| -280| -299| -293.33
5 -263| -264 | -277| -268.00| -271| -262| -273| -268.67
4 -238| -240| -250| -242.67| -246| -234| -238| -239.33
3 -212| -211| -218| -213.67| -219| -208| -210| -212.33
2 -185| -183| -191| -186.33| -191| -178| -184| -184.33
1 -160| -145| -173| -159.33| -163| -154| -157| -158.00

Faktor

Nerns

(mv)/

dekade| 25.9 29.5| 26.7| 27.37| 27.1| 27.2| 28.6| 27.63

R 0.999| 0.993]| 0.991| 0.994| 0.999| 0.999| 0.996| 0.998
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(-Log a

E (mV) ESI Timbal (II)

Timbal) 50 menit Rerata 60 menit Rerata
1 2 3 1 2 3

8 -274| -327| -261|-287.33| -370| -322| -385 -359
|/ -271| -325| -259| -285.00| -363| -294| -352| -336.33
6 -267| -318| -252| -279.00| -333| -250| -322| -301.67
5 -264| -313| -242| -273.00| -310| -235| -303| -282.67
4 -236| -280| -212|-242.67| -289| -206| -266 | -253.67
3 -205| -256| -185| -215.33| -267| -175| -239| -227.00
2 -179| -226| -155| -186.67| -243| -151| -212| -202.00
1 -146| -194| -123| -154.33| -200| -125| -183| -169.33

Faktor

Nerns

(mv)/

dekade 29.3 29.2| 29.5| 29.33| 26.6| 27.5| 28.6| 27.57

R 0.997| 0.997| 0.990| 0.995| 0.974| 0.997| 0.998| 0.990
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o E (mV) ESI Timbal (Il)
Timbal) 70 menit Rerata 80 menit Rerata
1 2 3 1 2 3

8 -352| -364| -327| -347.67| -310| -361| -328 -333
7 -333| -342| -313| -329.33| -295| -352| -299| -315.33
6 -289| -327| -293| -303.00| -277| -333| -283| -297.67
5 -273| -296| -262| -277.00| -246| -315| -241| -267.33
4 -246| -274| -233 -251| -215| -286| -202| -234.33
3 -226| -255| -206| -229.00| -190| -265| -182| -212.33
2 -188| -228| -181| -199.00| -173| -237| -166 -192
1 -163| -210| -150| -174.33| -148| -208| -140| -165.33

Faktor

Nerns

(mv)/

dekade 27.8 21.8| 27.6| 25.73| 23.8| 23.5| 23.8] 23.70

R 0.992| 0.996| 0.999| 0.996| 0.99| 0.99| 0.974| 0.985

Tabel L.C.6 Pengaruh perendaman terhadap harga fakeonst

ESI Timbal (11)
Faktor
Waktu O Nernst Kemirip
Nernst Harga /-
Perendaman Teoritis an data
. (mV)/ R
(menit) (mV)/ %
dekade
dekade
10 24.06| 0.996 29.58| 81.339
20 26.30[ 0.999 29.58| 88.911
30 27.37| 0.994 29.58| 92.517
40 27.63| 0.998 29.58| 93.408
50* 29.33| 0.999 29.58| 99.155
60 27.57( 0.990 29.58| 93.194
70 25.73| 0.996 29.58| 86.984
80 23.70[ 0.985 29.58| 80.122
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L.C.3 Karakterisasi ESI

Timbal (Il) berbasis piropilit

Log a Timbal Ex(iHIE Wim ) Rerata
1 2 3
-8 -274 -327 -261| -287.33
-7 -271 -325 -259| -285.00
-6 -267 -318 -252| -279.00
-5 -264 -313 -242| -273.00
-4 -236 -280 -212|  -242.67
-3 -205 -256 -185| -215.33
-2 -179 -226 -155| -186.67
-1 -146 -194 -123| -154.33
FaktorNernst
(mV/dekade) 29.3 29.2 29.5 29.33
R? 0.997 0.997 0.99 0.995
Rentang
Konsentrasi 10-5-10-1 M
Batas Deteksi 8.054 x10-6 M atau 1.669 ppm
Simpangan Baku 0,153
% Simpangan Baku 0.52%
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L.C.3.1 Penentuan Waktu Respon

Tabel L.C.7 Penentuan waktu respon

E (mV) ESI Timbal — l0g arimpa
(I) Pada Waktu (s) 5 4 3 2 1

0 268 270 270 265 268
10 269 270 271 266 269
20 270 270 271 267 269
30 270 271 272 267 269
40 271 271 272 267 269
50 273 271 272 267 269
60 278 271 272 267 269
70 278 271 272 267 269
80 278 271 272 267 269
90 278 271 272 267 269
100 278 272 273 269 269
110 278 272 273 269 269
120 279 272 273 269 269
130 279 272 274 270 269
140 279 272 274 270 269
150 280 272 275 270 269
160 280 272 275 270 269
170 280 272 275 270 269
180 280 272 275 270 270
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Gambar L.C.1Grafik penentuan waktu respon
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L.C.3.2 Penentuan Usia Pemakaian

Tabel L.C.8 Penentuan Usia pemakaian

Faktor Selisih
Faktor Faktor
Waktu Nernst "
(hari) Nernst R Teoritis Nernstteoritis
percobaan dan

Wil a8 Percobaan

1 29.13 | 0.997 29.58 0.45
2 28.17 | 0.999 29.58 1.41
3 28.23 | 0.999 29.58 1.35
4 28.27 | 0.992 29.58 1.31
5 30.83 | 0.997 29.58 -1.25
6 28.63 | 0.998 29.58 0.95
7 27.67 | 0.998 29.58 1.91
8 29.2 | 0.998 29.58 0.38
9 28.33 | 0.999 29.58 1.25
10 29.4 | 0.999 29.58 0.18
15 27.67 | 0.998 29.58 1.91
20 27.3 | 0.997 29.58 2.28
25 27.43 | 0.999 29.58 2.15
30 26.47 | 0.996 29.58 3.11
35 24.27 | 0.997 29.58 5.31
40 223 | 0.996 29.58 7.28
45 21.77 | 0.996 29.58 7.81
50 19.67 | 0.991 29.58 9.91
52 20.33 | 0.997 29.58 9.25
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Lampiran D
ANALISIS DATA
L.D.1 Perhitungan Standar Deviasi (SD) dan % SD

L.D.1.1 Variasi komposisi membran 1

SD = ,Z(xi—x)
n-1

_ /(29,3-29,33)2 +(29,2-29,33)2 +(29,5-29,33)2
B 3—-1

v0,0467

2

=0,153

0,153
% SD =—x 100 %
FN rata—rata

0,153
= x100%
29,33

=0,522%

L.D.1.2 Variasi komposisi 2

SD = ’Z(xi—x)
n—1

B J(27-26,77)2 +(26,9—26,77)2 +(26,4—26,77)2
- 3-1

10,2067

2
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=0,321

0,321
% SD =—x 100 %
FN rata—-rata

0,321
= x100%
26,77

=1,199%

L.D.1.3 Variasi komposisi 3

SD = ’Z(xi—x)
n-1

- \/(25,5—24,36)2 +(24,1—24,36)2 +(23,5-24,36)2

3—-1

V2,1068
2

=1,026

0,153
% SD =—x 100 %
FN rata—-rata

0,153
= X100%
24,36

=4,212%
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