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Penentuan Mannitol Menggunakan Teknik PAD (Pulse
Amperometry Detection) dan DPAD (Differential Pulsed
Amperometry Detection)

ABSTRAK

Mannitol yang bersifat elektroaktif dapat ditentukan secara
amperometri. Analisis amperometri didasarkan pada arus difusi
terhadap konsentrasi pada potensial dan waktu yang tetap. Oleh
karena itu, penelitian ini melakukan optimasi potensial dan waktu
penerapan potensial dengan teknik amperometri denyut, PAD
(Pulsed Amperometry Detection) dan DPAD (Differential Pulsed
Amperometry Detection) dalam sistem ruah dan sistem alir. Pada
teknik PAD mannitol dioksidasi pada potensial kerja kemudian hasil
oksidasi mannitol pada permukaan elektroda dibersihkan dengan
potensial pembersih yaitu potensial oksidasi dan potensial reduksi.
Dalam sistem ruah potensial kerja, potensial oksidasi dan potensial
reduksi yang digunakan secara berturut-turut sebesar 0,3V selama
0,7 detik, 0,8V selama 0,6 detik, dan -0,8V selama 2,4 detik
sedangkan dalam sistem alir sebesar 0,2V selama 0,7detik, 0,8V
selama 0,6 detik, dan -0,8V selama 2,4 detik. Berbeda dengan PAD,
DPAD menggunakan potensial background untuk mengetahui arus
non faraday dalam pengukuran. Dalam sistem ruah digunakan
potensial kerja, potensial background, potensial oksidasi, dan
potensial reduksi secara berturut-turut sebesar 0,3V selama 0,7detik,
-0,4V selama 0,7 detik 0,8V selama 0,6 detik, dan -0,8V selama 2,4
detik sedangkan dalam sistem alir sebesar 0,2V selama 0,7detik, -
0,3V selama 0,7 detik 0,8V selama 0,6 detik, dan -0,8V selama 2,4
detik. Kisaran konsentrasi linier, batas deteksi, sensitifitas, dan
linearitas berturut-turut pada teknik PAD sistem ruah adalah 1x10™
M sampai 1x10° M, 28 uM, 6396 uA/M, 0,992; pada teknik DPAD
sistem ruah 1x10* M sampai 1x107 M, 20 uM, 5086 pA/M, 0,999;
pada teknik PAD sistem alir 1x10* M sampai 1x10° M, 10 pM,
5040 wA/M, 0,999; pada teknik DPAD sistem alir 1x10™* M sampai
1x107 M, 63 pM, 5395 nA/M, 0,999.

Kata kunci : mannitol, PAD (Pulse Amperometry Detection), dan
DPAD (Differential Pulsed Amperometry Detection)
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Determination of Mannitol by PAD (Pulse Amperometry
Detection) Technique and DPAD (Differential Pulsed
Amperometry Detection) Technique

ABSTRACT

Mannitol is an electroactive compounds that can
determined by amperometry. Amperometry analysis is based on the
diffusion current to the concentration at constant potential and time.
Therefore in this work, the potential and time were optimized by
pulse amperometry, are PAD (Pulse Amperometry Detection) and
DPAD (Differential Pulsed Amperometry Detection), in bulk and
flow system. PAD technique, mannitol was oxidized by working
potential then the reaction product was cleaned by cleaning
potentials, are oxidation and reduction potentials. In bulk, the
working potential, oxidation potential, and reduction potential,
respectively, were 0.3V for 0.7s, 0.8V for 0.6s, and -0.8V for 2.4s
whereas in flow system used 0.2V for 0.7s, 0.8V for 0.6s, and -0.8V
for 2.4s. Differ from PAD, DPAD used background potential to
know non farradaic current in measurement. In bulk system used
working potential, background potential, oxidation potential, and
reduction potential, respectively, were 0.3V for 0.7s, -0.4V for 0.7s,
0.8V for 0.6s, and -0.8V for 2.4s whereas in flow system used 0.2V
for 0.7s, -0.3V for 0.7s, 0.8V for 0.6s, and -0.8V for 2.4s.
Characteristic of measurement such as range of linear concentration,
limit of detection, sensitivity, and linearity, respectively, by PAD in
bulk system were 1x10™ M to 1x 107 M, 28 uM, 6396 pA/M, 0.992;
by DPAD in bulk system were 1x10™* M to 1x10™ M, 20 uM, 5086
nA/M, 0.999; by PAD in flow system were 1x10* M to 1x107 M, 10
uM, 5040 pA/M, 0.999; by DPAD technique in flow system were
1x10™ M to 1x107 M, 63 uM, 5395 pA/M, 0.999.

Keyword : mannitol, PAD (Pulse Amperommetry Detection), and
DPAD (Differential Pulsed Amperommetry Detection)
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Mannitol termasuk salah satu gula alkohol yang terdapat
dalam zaitun, manna, labu, bawang, rumput laut cokelat, dan jamur
tanduk, dengan rumus kimia CgH;4O¢ [1,2,3]. Mannitol dapat
digunakan sebagai petunjuk adanya Dbakteri Leuconostoc
mesenteroides pada proses pembuatan gula dan sebagai pemanis
makanan [1, 4]. Namun bila mengkonsumsi makanan yang
mengandung mannitol lebih dari 20 gram per hari akan memberikan
efek laksatif atau pencahar [5]. Metode yang telah digunakan dalam
penentuan mannitol antara lain Kromatografi Gas kapiler [6],
Kromatografi Cair Kinerja Tinggi [7, 8], dan elektroforesis kapiler
[9], tetapi, ketiga metode tersebut membutuhkan waktu yang lebih
lama serta persiapan contoh yang rumit dalam penentuan mannitol.
Pada penentuan mannitol menggunakan Kromatografi Cair Kinerja
Tinggi, proses pemisahan senyawa dalam contoh dilakukan selama
18 menit [7]. Sebagai senyawa yang bersifat elektroaktif, mannitol
dapat dianalisis tanpa proses pemisahan dengan potensial spesifik
menggunakan metode elektrokimia, salah satu dari metode tersebut
adalah amperometri [10].

Metode amperometri merupakan metode elektrokimia yang
mengamati arus pada potensial yang tetap seclama waktu tertentu
[11,12,13]. Potensial dan waktu yang diterapkan harus menghasilkan
arus yang optimal agar sensitifitas pengukuran meningkat. Pada
permukaan elektroda, analit akan teroksidasi atau tereduksi dalam
larutan selama waktu tertentu pada potensial kerja. Reaksi ini akan
menyebabkan perbedaan konsentrasi analit pada tubuh larutan dan
pada permukaan elektroda. Perbedaan konsentrasi analit ini akan
membuat analit berdifusi dari konsentrasi tinggi menuju konsentrasi
rendah sehingga menghasilkan arus yang disebut arus difusi. Dengan
peningkatan waktu, konsentrasi analit pada tubuh larutan dan pada
permukaan elektroda akan cenderung sama. Hasil reaksi pada
permukaan elektroda akan memperbesar lapisan difusi larutan
sehingga laju difusi akan menurun. Hal ini menyebabkan arus difusi
yang dihasilkan menurun seiring pertambahan waktu [11,12,14,15].
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Metode amperometri yang digunakan adalah amperometri
potensial bertahap, yaitu PAD (Pulse Amperometry Detection) dan
DPAD (Differential Pulsed Amperometry Detection). Kedua metode
ini dapat meningkatkan repeatabilitas pengukuran karena
menerapkan potensial pembersih yang dapat menghilangkan hasil
oksidasi mannitol yang tidak dapat direduksi kembali dan dapat
menutupi permukaan elektroda. Potensial pembersih yang digunakan
adalah potensial oksidasi dan potensial reduksi. Pada teknik PAD,
mannitol dioksidasi pada potensial kerja menghasilkan senyawa
karboksilat yang tidak dapat direduksi kembali. Senyawa ini akan
teradsorp pada permukaan elektroda sehingga permukaan elektroda
tertutupi dan sensitifitas pengukuran menurun. Hasil oksidasi
mannitol dapat didesorpsi menggunakan potensial yang cukup
positif, yaitu potensial oksidasi. Penggunaan potensial tinggi
mengakibatkan reaksi reduksi air menjadi *OH,4; pada permukaan
elektroda. Senyawa MeOH,4 kemudian berubah menjadi oksida
logam emas pada permukaan elektroda. Oksida logam pada
permukaan elektroda dapat dihilangkan dengan cara reduksi pada
potensial reduksi sehingga diperoleh elektroda yang bersih kembali.
Waktu penerapan potensial pembersih juga diperhatikan agar proses
pembersihan optimal dan sensitifitas pengukuran meningkat [16,17].
Oleh karena itu potensial dan waktu pengukuran pada teknik PAD
perlu dioptimasi.

Tahapan reaksi yang terjadi pada teknik DPAD sama
dengan teknik PAD hanya saja pada teknik DPAD dilakukan
pengukuran arus non faraday pada potensial background sehingga
diharapkan dapat meningkatkan arus difusi [14]. Arus difusi yang
tecatat pada teknik DPAD merupakan perbedaan arus saat sebelum
dan setelah penerapan denyut [14]. Pada penelitian ini kisaran
konsentrasi linier, batas deteksi, sensitifitas/kepekaan, dan liniearitas
ditentukan menggunakan teknik PAD dan DPAD dalam sistem ruah
dan sistem alir pada kondisi optimum



1.2 Rumusan Masalah

Perumusan masalah dari penelitian ini, yaitu :

L.

Bagaimana kondisi optimum penentuan mannitol
secara PAD dan DPAD dalam sistem ruah dalam
sistem alir?

Bagaimana kisaran konsentrasi linier, batas deteksi,
sensitifitas/ kepekaan, dan liniearitas penentuan
mannitol dengan teknik PAD dan DPAD dalam
sistem ruah dan sistem alir?

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah dari penelitian ini yaitu :

1.

2.

3.

Optimasi potensial dan waktu pengukuran pada teknik
PAD dan DPAD dalam sistem ruah dan sistem alir.
Larutan mannitol yang digunakan adalah larutan D-
mannitol.

Elektroda yang digunakan adalah elektroda kerja
emas, elektroda pembanding Ag/AgCl, dan elektroda
pendukung Pt.

Sistem pengukuran mannitol dilakukan dalam sistem
ruah dan sistem alir.

Kecepatan aliran pompa dalam sistem alir sebesar
ImL/menit

1.4 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini yaitu:

L.

Mempelajari kondisi optimum penentuan mannitol
secara PAD dan DPAD dalam sistem ruah dan
sistem alir

Mempelajari kisaran konsentrasi linier, batas deteksi,
sensitifitas/ kepekaan, dan liniearitas penentuan
mannitol dengan teknik PAD dan DPAD dalam
sistem ruah dan sistem alir



1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini yaitu :

L.

Mengetahui kondisi optimum penentuan mannitol
dengan teknik DPAD dalam sistem ruah dan sistem
alir

Mengetahui kondisi optimum penentuan mannitol
dengan teknik PAD dalam sistem alir

Mengetahui kisaran konsentrasi linier, batas deteksi,
sensitifitas/ kepekaan, dan liniearitas penentuan
mannitol menggunakan teknik PAD dan DPAD
dalam sistem ruah maupun sistem alir



BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Voltametri

Voltametri adalah metode elektrokimia yang mempelajari
hubungan  potensial-arus-waktu  selama  proses elektrolisis
berlangsung dalam sel elektrokimia. Total arus yang dihasilkan pada
metode ini berasal dari penjumlahan arus yang dihasilkan pada
masing-masing transfer massa yang terjadi dalam sel elektrokimia.
Transfer massa dapat terjadi dengan tiga cara, yaitu difusi, konveksi,
dan migrasi. Transfer massa difusi adalah proses perpindahan massa
yang disebabkan oleh perbedaan konsentrasi analit pada permukaan
elektroda dan pada tubuh larutan. Transfer massa konveksi adalah
proses perpindahan massa karena gaya yang ditambahkan dari luar,
seperti pengadukan atau getaran sedangkan transfer massa migrasi
adalah proses perpindahan massa yang terjadi akibat perbedaan
muatan dalam larutan. Bila ketiga transfer massa terjadi dalam
larutan encer maka penipisan lapisan elektroda akan terjadi dan
resistensi larutan akan meningkat sehingga penurunan potensial
(potential drop) berdasarkan hukum Ohm akan berubah dalam
larutan dan nilai arus yang dihasilkan akan diragukan. Oleh karena
itu, pada larutan ditambahkan larutan elektrolit dan dilakukan
penurunan kecepatan pengadukan agar arus yang dihasilkan hanya
berasal dari perbedaan konsentrasi analit yang diinginkan [11].

i=1ig
Pada elektroda terjadi dua jenis proses, yaitu proses faraday dan non
faraday. Proses faraday adalah proses yang melibatkan transfer
elektron pada logam dan permukaan larutan, seperti reaksi oksidasi
maupun reduksi sedangkan pada proses non faraday hanya terjadi
proses adsorpsi-desorpsi [11].

Potensial puncak yang diperoleh dalam sistem reversible
dengan metode voltametri adalah sebesar potensial formal, yaitu [12]

Y es=5 @.1)

2
Dimana E,. adalah potensial puncak pada katoda dan E,, adalah
potensial puncak anoda. Arus puncak yang dihasilkan dalam sistem
ini adalah sebesar



ip = (2,69 x 10°)n3/2 ACD/?v1/? (2.2)
Dimana n adalah jumlah elektron, A adalah luas permukaan
elektroda (dalam cm?), C adalah konsentrasi (dalam mol/cm®), D
adalah koefisien difusi (dalam cm?/s), dan v adalah laju pemindaian
potensial (dalam V/s). Dalam sistem irreversible, potensial puncak
sebesar
RT k° angFv 1/2
By = E°— 25 [078 — In i 4 1n () ] 2.3)
Dimana E° adalah potensial formal, @ adalah koefisien transfer, n,
adalah jumlah elektron yang terlibat dalam perpindahan muatan.
Arus puncak yang dihasilkan pada sistem ini adalah sebesar [12]
i, = (2,99 x 10®)n(an,)/2ACD?v*/? (2.4)

2.2 Amperometri

Amperometri merupakan salah satu cabang dari voltametri
yang mengamati arus pada potensial tetap [11,12,13]. Pada
penerapan metode amperometri digunakan tiga jenis elektroda, yaitu
elektroda kerja, counter electrode, dan elektroda pembanding.
Elektroda kerja digunakan sebagai tempat terjadi reaksi reduksi atau
oksidasi analit. Jenis elektroda kerja yang biasa digunakan adalah
elektroda kerja emas, karbon, dan Pt. Counter electrode digunakan
sebagai penyeimbang arus difusi dari elektroda kerja. Bila pada
elektroda kerja terjadi reaksi oksidasi maka pada counter electrode
terjadi reaksi reduksi. Counter electrode yang biasa digunakan
adalah elektroda yang bersifat inert, seperti elektroda Pt. Elektroda
pembanding digunakan untuk membandingkan potensial pada
elektroda kerja. Elektroda pembanding memiliki nilai potensial
setengah sel yang tetap dan telah diketahui. Jenis elektroda
pembanding yang biasa digunakan adalah elektroda kalomel jenuh
dan elektroda Ag/AgCl[16,17].

Prinsip amperometri dapat dilihat pada gambar 2.1 bahwa
arus dari larutan yang tidak mengandung analit diukur menggunakan
potensial yang diterapkan. Arus yang dihasilkan akan menurun
sesuai dengan penurunan arus kapasitif [14]. Bila potensial telah
diatur sesuai dengan potensial kerja, kemudian analit ditambahkan ke
dalam larutan maka arus difusi akan terukur [14]. Untuk elektroda
planar, nilai arus difusi akan bergantung pada jumlah elektron (n),
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konstanta Faraday (F), luas permukaan (A), konsentrasi (C),
koefisien difusi (D), dan waktu (t). Persamaan Cottrell diberikan
pada persamaan 2.1 [11,12,14].

: nFACD1/2
W) = 0 (2.5)

I¢

v
-+

I
0 Gambar 2.1. Prinsip amperometri [16]

Untuk mendapatkan sensitifitas yang tinggi, arus difusi dipengaruhi
oleh potensial kerja yang diterapkan dan waktu penerapan potensial.
Potensial kerja dapat ditentukan melalui pengukuran
voltametri siklik. Hasil potensial kerja akan lebih besar daripada
potensial reduksi standar karena dipengaruhi oleh potensial formal
(E®), konstanta gas (R), temperatur (T), jumlah elektron (n),
konstanta Faraday (F), koefisien difusi reduksi (Dg), dan koefisien
difusi oksidasi (D, ), yang dihubungkan pada persamaan 2.7 [11]

A RT ig(0)=-i(7)
E=Eyp+ "™/ g lni(—T) (2.6)
’ RT D
E1/2 = EO + E I’ID—I: (27)

Nilai arus yang dihasilkan potensial dalam sistem irreversible
ditentukan oleh konstanta Faraday (F), luas permukaan elektroda
(A), konsentrasi analit pada tubuh larutan (Co’), konstanta laju
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standar (k°), koefisien transfer (a), perbandingan F dengan RT (f),

potensial puncak (E}), dan potensial formal (E 09, dapat dilihat pada
persamaan 2.4 [11]

iy=0227 FACo K exp |-af (B, —E°)| (28
Dari persamaan 2.8 dapat diketahui bahwa dengan penurunan selisih
potensial puncak dengan potensial formal maka akan meningkatkan
arus yang diperoleh.

Ketergantungan arus kepada waktu dapat diamati dengan
teknik chronoamperometry karena pada teknik ini arus diamati
sebagai fungsi terhadap waktu. Kurva hubungan arus dan waktu
menggambarkan perubahan konsentrasi di sekitar permukaan
elektroda. Pada waktu yang rendah, perbedaan konsentrasi hasil
oksidasi pada permukaan elektroda dengan konsentrasi analit pada
larutan akan besar sehingga menghasilkan lapisan difusi yang tipis.
Lapisan difusi yang tipis ini akan mengakibatkan proses difusi yang
cepat sehingga arus difusi yang dihasilkan tinggi [11,12].

1/2
i(6) = M 2.9)

Metode amperometri yang digunakan adalah amperometri
denyut yang menggunakan potensial bertahap. Pada penerapan
potensial bertahap, arus yang dihasilkan tidak saja arus yang berasal
dari analit atau yang disebut arus faraday, tetapi juga diikuti dengan
arus non faraday. Nilai dari arus non faraday ini akan menurun
secara eksponensial. Arus non faraday ini akan dihasilkan bila
elektroda bersifat seperti elektroda polarisasi ideal. Pada saat seperti
ini elektroda bertindak seperti kapasitor. Ketika potensial diterapkan
maka muatan akan terakumulasi pada elektroda sampai tercapai
jumlah muatan sebesar [11]:

q =ECq[1—e /Rscal 2.10)
dimana q adalah muatan yang tersimpan dalam kapasitor, E adalah
potensial yang melewati kapasitor, C,; adalah kapasitansi lapisan

rangkap, dan R adalah resistensi larutan. Selama proses akumulasi
muatan tersebut, arus kapasitif mengalir sebesar [11]:

-t
i= Le /RCa @2.11)

Rs



Arus yang dihasilkan oleh persamaan di atas disebut arus kapasitif.
Nilai arus kapasitif dapat diabaikan pada saat 5 kali waktu yang
konstan untuk sel elektrokimia.

Contoh teknik dengan amperometri denyut adalah teknik
PAD (Pulse Amperometry Detection) dan DPAD (Differential
Pulsed Amperometry Detection). Teknik PAD adalah teknik
amperometri yang menggunakan tiga potensial denyut dengan
pengukuran arus yang dilakukan setelah penerapan denyut. Teknik
ini pertama kali diterapkan sebagai metode pembersihan elektroda
oleh Hammiet pada tahun 1924. Pada percobaan tersebut, Hammiet
menerapkan potensial denyut untuk mengaktifkan kembali elektroda
Pt untuk mengoksidasi H,. Penelitian ini terus dikembangkan sampai
pada tahun 1970-an terdapat sekelompok peneliti yang diketuai oleh
Denis C. Johnson mengembangkan metode elektroanalisis pada
elektroda logam mulia yang didasarkan pada tiga potensial denyut.
Teknik ini kemudian diketahui sebagai PAD (Pulse Amperometry
Detection). Teknik PAD diterapkan untuk beberapa golongan
senyawa seperti alkohol, karbohidrat, aldehid, amina, dan senyawa
organosulfur [16]. Bentuk gelombang yang diterapkan pada teknik
PAD adalah sebagai berikut

E
E 2
td et
E «<—S<«——
td tS E

—> (s)

Gambar 2.2. Bentuk gelombang yang diterapkan pada teknik
PAD [16]

Teknik DPAD  adalah  teknik ~amperometri yang
menggunakan potensial denyut dengan pengukuran arus yang
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dilakukan sebelum dan setelah penerapan denyut. Teknik ini pertama
kali dilakukan oleh Marcenac dan Gonon pada tahun 1985. Pada
penelitian tersebut, mereka menggunakan elektroda serat karbon
untuk penentuan dopamine dalam larutan berair dan otak tikus
[18,19]. Teknik ini dapat menghasilkan sinyal yang lebih kuat dan
gangguan dari senyawa lain lebih kecil dibandingkan metode
amperometri dengan satu potensial konstan. Teknik DPAD telah
banyak digunakan seperti pada penentuan NO, logam Se, senyawa
tembaga(Il) - tetraaminoftalosianin, kobalt -
etilenobis(salisilideneiminet), molekul dioksigen, dan asam askorbat
[19]. Bentuk gelombang yang diterapkan pada teknik DPAD adalah
sebagai berikut

E AV I
Vf """" I

A
\ 4

» t

Gambar 2.3. Bentuk gelombang yang diterapkan pada teknik DPAD
(23]

2.3 Penentuan Mannitol secara Amperometri

Mannitol merupakan gula alkohol yang bersifat elektroaktif
sehingga dapat dioksidasi secara elektrokimia dengan potensial pada
kisaran 0,05 V sampai 0,3 V [20,21]. Metode penentuan mannitol
yang telah dilakukan adalah Kromatografi Gas kapiler - ionisasi
flame [6], elektroforesis kapiler - amperometri dengan elektroda
kerja tembaga [7], dan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi - voltametri
dengan elektroda tembaga [8]. Metode Kromatografi Gas kapiler
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telah dilakukan oleh Wang, H.X. et al [6] dengan cara mengubah
mannitol menjadi senyawa yang memiliki titik didih yang rendah,
yaitu heksaasetat melalui proses asetilasi. Temperatur pada kolom
kromatografi kapiler diatur pada 180°C sedangkan pada detektor
diatur pada 210°C. Hasil penelitian yang diperoleh adalah kisaran
konsentrasi linier sebesar 0,05 sampai 10 mg/mL, dan batas deteksi
0,01 mg/mL. Metode voltametri telah dilakukan oleh Wring,S. et al
[8] menggunakan 3 elektroda, yaitu elektroda pembanding Ag/AgCl,
elektroda pendukung Pt, dan elektroda kerja tembaga dengan
diameter 3,1 mm. Pada metode ini kisaran potensial yang diterapkan
untuk voltameri siklik -0,3 V sampai 0,9 V, dan larutan elektrolit
NaOH 0,1 M. Hasil penelitian yang diperoleh diketahui potensial
deteksi maksimum untuk penentuan mannitol sebesar 0,55 V,
konsentrasi linier 359 pg sampai 2,24 pg, dan batas deteksi 71,8 pg
sedangkan metode amperometri telah dilakukan oleh Chen,G., et al
[7] dengan menggabungkan metode tersebut dalam elektroforesis
kapiler. Pada metode ini digunakan elektroda pembanding kalomel
jenuh, elektroda kerja tembaga, dan larutan elektrolit NaOH.
Elektroda kerja tembaga yang digunakan memiliki diameter 300 pm
dengan penerapan potensial kerja +0,65 V. Dari metode amperometri
tersebut dihasilkan konsentrasi linier 2,5 — 0,005 mM dengan batas
deteksi 1 pM untuk mannitol. Ketiga metode tersebut menggunakan
teknik pemisahan dan persiapan contoh yang rumit sehingga akan
membutuhkan waktu penentuan mannitol yang lebih lama. Sebagai
senyawa elektoaktif, mannitol dapat ditentukan dengan sensitifitas
yang tinggi tanpa proses pemisahan menggunakan metode
elektrokimia. Penurunan arus difusi yang terjadi akibat adsorpsi hasil
oksidasi mannitol pada permukaan elektroda tidak memungkinkan
penentuan mannitol menggunakan metode voltametri. Oleh karena
itu mannitol ditentukan secara amperometri [9].

Pada penentuan mannitol ini digunakan 3 elektroda, yaitu
elektroda kerja Au, counter electrode Pt, dan elektroda pembanding
Ag/AgCl. Elektroda kerja merupakan elektroda tempat terjadi reaksi
dari mannitol. Pada penelitian ini digunakan elektroda kerja emas
karena menurut ESA [22], elektroda kerja emas memiliki kisaran
potensial -0,8 V sampai 0,45 V yang cocok dalam penentuan
mannitol. Selain itu, elektroda kerja emas juga memiliki arus
background yang rendah, dan mudah untuk dibersihkan secara fisik
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[16]. Counter electrode merupakan elektroda yang dapat
memberikan elektron kepada elektroda kerja sehingga dapat
menyeimbangkan arus difusi. Counter electrode harus bersifat inert
agar tidak memberikan ganggungan pada elektroda kerja, seperti
elektroda Pt. Elektroda pembanding merupakan elektroda yang telah
diketahui potensial setengah sel dari elektroda tersebut. Elektroda ini
akan menstabilkan potensial kerja. Potensial setengah sel pada
elektroda Ag/AgCl sebesar 0,222 V. Mannitol dioksidasi secara
elektrokimia menghasilkan senyawa karboksilat yang tidak dapat
direduksi kembali menjadi mannitol. Pertama, mannitol dioksidasi
dengan pemutusan ikatan C1 — C2 secara cepat [16].

CH,0H — [CHOH],; — CH,OH + H,0 »°00C — [CHOH]; — COO" + HCOOH + 6¢
Kemudian pemutusan ikatan C5 — C6 secara lambat
"00C — [CHOH]; — COO™ +H,0 = 00C-[CHOH], — COO™ + HCOOH + 2H" + 2¢~

Hasil reaksi yang tidak dapat direduksi kembali ini akan menjadi
pengotor yang dapat diadsorpsi oleh permukaan elektroda sehingga
akan menurunkan repeatabilitas pengukuran. Masalah ini dapat
diselesaikan menggunakan potensial bertahap, yaitu PAD (Pulse
Amperometry — Detection) dan DPAD  (Differential Pulsed
Amperometry Detection) [14]. PAD adalah metode amperometri
yang menerapkan potensial bertahap untuk proses pembersihan
elektroda [14] dan arus diukur setelah penerapan denyut. Pada teknik
PAD, pengukuran didasarkan pada tiga denyut selama t;, t,, dan ts.
Tahapan potensial yang digunakan pada sistem PAD dapat dijelaskan
pada gambar 2.2 yaitu potensial pertama E; merupakan potensial
kerja dari analit. Potensial ini dapat diketahui dari voltamogram
siklik analit. Pada potensial pertama ini terjadi proses penurunan arus
kapasitif menjadi nol selama ty dan proses oksidasi analit selama t.
Setelah itu dilakukan penerapan potensial kedua E, selama t, dan
potensial ketiga E; selama t;. Selama penerapan E,, hasil oksidasi
mannitol yang menutupi permukaan elektroda akan terdesorpsi.
Akibat dari penerapan potensial kedua E, lapisan oksida akan
terbentuk pada permukaan elektroda. Potensial yang tinggi akan
mereduksi air menjadi *OH,4; pada permukaan elektroda. Senyawa

12



MeOH,4 kemudian berubah menjadi oksida logam emas pada
permukaan elektroda. Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut

M+ H,0 > MeOH,os+ H > MO + H' + 2¢

Gambar 2.4. Reaksi pembentukan lapisan oksida pada elektroda
emas

Pada saat penerapan Es;, lapisan oksida dihilangkan dengan cara
reduksi menggunakan potensial yang cukup negatif. Proses ini dapat
membuat permukaan elektroda bersih kembali sehingga saat E; akan
diterapkan kembali sehingga repeatabilitas pengukuran meningkat
[14,16,17]. Pada teknik PAD masih terdapat pengaruh arus non
faraday dari pengukuran sehingga arus difusi yang dihasilkan dari
teknik PAD ini rendah. Oleh karena itu, untuk meningkatkan arus
difusi digunakan teknik DPAD yang menggunakan potensial
background untuk mengukur arus non faraday yang dihasilkan.

Teknik DPAD adalah salah satu teknik amperometri denyut
yang melakukan pengukuran arus sebelum dan setelah penerapan
denyut serta melibatkan persamaan matematika atau diferensiasi
elektronik sehingga teknik ini disebut dengan diferensial. Parameter
pada teknik DPAD yang harus dimasukkan ke dalam instrumen
adalah potensial awal, potensial akhir, modulasi amplitudo denyut
dan waktu serta waktu prepulse. Tahapan prepulse diperlukan untuk
menghilangkan arus kapasitas yang dihasilkan dari polarisasi
elektroda. Arus kapasitas ini dapat menutupi arus faraday yang
dihasilkan dari proses oksidasi analit. Bentuk gelombang yang
diterapkan pada teknik DPAD ditunjukkan oleh gambar 2.3
[11,14,23]. Pada teknik DPAD digunakan potensial background
dimana pada dari potensial background tersebut dihasilkan arus non
faraday. Arus non faraday ini akan menunjukkan arus dasar sebelum
penerapan denyut sehingga saat pengukuran arus dengan teknik
DPAD akan dihasilkan arus yang tinggi [14]

Pada metode amperometri, kecepatan pengadukan dapat
menghasilkan arus konveksi yang akan membuat nilai arus yang
dihasilkan tidak sebanding dengan konsentrasi analit. Oleh karena
itu, pengaruh pengadukan dalam sistem ruah diminimalkan dengan
mengganti sistem pengukuran menggunakan sistem alir [12]. Desain
sel pada sistem alir yang diterapkan harus dapat menghasilkan sinyal
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yang tinggi, membutuhkan volume sedikit, hidrodinamika yang baik,
dan memudahan dalam hal susunan dan perawatan. Desain sel yang
paling sering digunakan adalah lapis tipis dan dinding berpencar
(wall-jet) [12]. Pada penelitian ini digunakan desain sel lapis tipis.
Sel lapis tipis terdiri dari dua buah balok yang menghimpit suatu
lapisan tipis yang terbuat dari teflon. Lapisan tersebut dapat dilewati
oleh larutan dengan volume yang kecil (~1pL). Elektroda kerja
ditempatkan lebih tinggi dibanding dengan counter electrode dan
elektroda pembanding agar reaksi yang terjadi pada kedua elektroda
tersebut tidak mengganggu elektroda kerja. Pada sel lapis tipis,
larutan mengalir menuju permukaan elektroda planar oleh pompa
dengan gerak peristaltik [12,24,25]. Setelah itu larutan contoh
ditambahkan melalui katup injeksi kemudian larutan contoh akan
menuju ke dalam sel dan akan dideteksi oleh detektor.
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BAB III
METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilaksanakan di Sensor Technology Laboratory,
Pilot Plant Development and Training Institute, King Mongkut’s
University of Technology (KMUTT), Bangkok, Thailand pada bulan
Juli sampai September 2013.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat Penelitian

Alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi
seperangkat alat gelas, neraca analitik,mesin pemutar, pengaduk
magnetik, injektor sampel manual (9725(1), Rheodyne), sel
elektrokimia, pompa peristaltik (Masterflex, Cole Paemer), elektroda
kerja emas dengan diameter 1,6 mm, elektroda pembanding
Ag/AgCl, counter electrode Pt, pipet mikroliter, potensiostat
(Autolab PGSTAT 12, Eco Chemie), seperangkat alat detektor
sistem alir.

3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara
lain padatan NaOH (BDH), padatan D-mannitol (Sigmal-Aldrich),
dan air deionisasi.
3.3 Tahapan Penelitian
3.3.1 Optimasi potensial dan waktu pengukuran potensial
3.3.2 Pengukuran mannitol dengan teknik PAD dan DPAD dalam

sistem ruah dan sistem alir

3.4 Prosedur Kerja Penelitian

3.4.1 Optimasi Potensial dan Waktu Penerapan Potensial
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3.4.1.1 Pengukuran Voltametri Siklik Larutan NaOH 0,1 M dan
Larutan Mannitol 2,5 mM; 5 mM; 10 mM

Elektroda kerja emas, elektroda pembanding Ag/AgCl, dan
counter electrode Pt yang telah bersih digabungkan dengan perekat.
Pada pengukuran voltametri siklik larutan NaOH, ketiga elektroda
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL yang berisi larutan NaOH
0.1M sebanyak 5 mL. Kemudian elektroda dihubungkan dengan
kabel, lalu program dijalankan pada kisaran potensial -0,8V — 0,8V.

Pada pengukuran voltametri siklik larutan mannitol, larutan
NaOH sebanyak 5 mL dalam gelas kimial0 mL ditambahkan 12,5
uL larutan mannitol untuk pengukuran larutan mannitol 2,5 mM. Hal
yang sama dilakukan untuk pengukuran larutan mannitol 5SmM dan
10 mM dengan volume penambahan larutan mannitol sebanyak 25
uL dan 50 pL. Setelah itu program dijalankan dengan cara yang
sama pada pengukuran larutan NaOH 0,1 M

3.4.1.2 Optimasi Potensial Kerja Larutan Mannitol

Larutan NaOH 0,1 M sebanyak 5000 pL dipipet dengan
pipet mikro 5000 pL lalu dimasukkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
Setelah itu pengaduk magnetik dimasukkan ke dalam gelas kimia 10
mL kemudian mesin pemutar dihidupkan dengan kecepatan konstan.
Ketiga elektroda yang telah bersih dan telah direkatkan dimasukkan
ke dalam larutan dan disambungkan dengan kabel. Lalu program
dijalankan pada metode multiple pulse amperometry dengan 3
tahapan potensial, yaitu potensial kerja, potensial oksidasi, dan
potensial reduksi, secara berurutan. Kisaran potensial yang akan
diterapkan diperoleh dari voltamogram siklik. Ketika arus
menunjukkan nilai yang tidak relatif sama, larutan mannitol
sebanyak 2,5 uL ditambahkan ke dalam larutan NaOH 0,1 M. Setiap
pergantian potensial, dilakukan pergantian gelas kimia 10 mL dan
larutan NaOH 0.1 M. Pengadukan terus dihidupkan sampai
pengukuran untuk semua kisaran potensial ditentukan.
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3.4.1.3 Optimasi Waktu Pengukuran Potensial

Larutan NaOH 0,1 M sebanyak 5000 pL dipipet dengan
pipet mikro 5000 pL lalu dimasukkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
Setelah itu ketiga elektroda yang telah bersih direkatkan dan
dicelupkan dalam larutan NaOH. Kemudian program dijalankan pada
metode chronoamperometry dengan potensial yang diperoleh dari
hasil optimasi potensial kerja. Setelah itu larutan mannitol sebanyak
2,5 uL ditambahkan ke dalam larutan NaOH, lalu program
dijalankan kembali. Pada pengukuran larutan mannitol 2 mM
dilakukan hal yang sama seperti pengerjaan di atas hanya saja
volume larutan mannitol yang ditambahkan sebanyak 10 pL. Setelah
itu, kisaran waktu pengukuran potensial kerja yang diperoleh dari
kronoamperogram dioptimasi menggunakan konsentrasi mannitol 0, 1
mM.

3.4.1.4 Optimasi Potensial Background

Larutan NaOH 0,1 M sebanyak 5000 uL dipipet dengan
pipet mikro 5000 pL lalu dimasukkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
Setelah itu pengaduk magnet dimasukkan ke dalam gelas kimia 10
mL kemudian mesin pemutar dihidupkan dengan kecepatan konstan.
Ketiga elektroda yang telah bersih dan telah direkatkan dimasukkan
ke dalam larutan dan disambungkan dengan kabel. Lalu program
dijalankan pada metode differential pulse amperometry dengan 4
tahapan potensial, yaitu potensial kerja, potensial background,
potensial oksidasi, dan potensial reduksi, secara berurutan. Potensial
kerja, potensial oksidasi, dan potensial reduksi yang diterapkan
diperoleh dari hasil voltametri siklik dan optimasi potensial kerja
sedangkan waktu untuk masing-masing potensial didapat dari
kronoamperogram. Pada potensial background diterapkan beberapa
kisaran potensial. Ketika arus menunjukkan nilai yang relatif sama,
larutan mannitol sebanyak 2,5 pL ditambahkan ke dalam larutan
NaOH 0,1 M. Setiap pergantian potensial, dilakukan pergantian gelas
kimia 10 mL dan larutan NaOH 0.1 M. Pengadukan terus dihidupkan
sampai pengukuran untuk semua kisaran potensial ditentukan.
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3.4.2 Pengukuran Mannitol dengan Teknik PAD dan DPAD
dalam Sistem Ruah dan Sistem Alir

Larutan mannitol yang telah dibuat dengan konsentrasi
yang berbeda diukur dengan teknik PAD dan DPAD dalam sistem
ruah dan sistem alir. Tahapan potensial serta potensial yang
diterapkan disesuaikan dengan hasil yang telah didapat dari
pengerjaan sebelumnya. Setelah itu dibuat kurva hubungan
konsentrasi sebagai sumbu x dan arus difusi sebagai sumbu y. Dari
kurva tersebut dapat diketahui parameter analis hasil pengukuran.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Penentuan Kondisi Optimum Penentuan Mannitol secara
PAD dan DPAD dalam Sistem Ruah dan Sistem Alir

4.1.1 Penentuan Potensial Kerja

Potensial kerja merupakan potensial yang diterapkan oleh
elektroda kerja untuk mengoksidasi atau mereduksi analit dalam
larutan. Potensial kerja harus dioptimasi karena arus difusi yang
dihasilkan bergantung pada potensial kerja yang diterapkan. Pada
saat potensial kerja diterapkan dalam suatu larutan, maka konsentrasi
analit pada permukaan elektroda dan pada tubuh larutan akan
berbeda. Hal ini akan menyebabkan pergerakan analit secara difusi
sehingga menghasilkan arus. Tahap pertama dalam penentuan
potensial kerja adalah voltametri siklik, menggambarkan proses
reduksi dan oksidasi pada elektroda kerja.

0095¢10°
0070x10° I Larwms T5E0EH LR P - Lt wam

0.045x10°*

iTA

0.020x10°*

0.005x10*

0.030x10 T T T T T T T 1
-1.000 0.750 0.500 0.250 0 0.250 0.500 0.750 1.000

Gambar 4.1. Voltamogram siklik dari larutan NaOH 0,1 M ( garis
merah), larutan mannitol 2,5 mM + larutan NaOH 0,1 M
(garis biru tua), larutan mannitol 5 mM + larutan NaOH
0,1 M (garis hijau), dan larutan mannitol 10 mM + larutan
naoh 0,1 M (biru muda)

Pada gambar 4.1 ditunjukkan voltammogram siklik dari
larutan NaOH 0,1M dan larutan mannitol 2,5 mM; 5SmM; dan 10
mM. Pemindaian voltametri siklik bergerak dari potensial negatif
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menuju potensial positif. Pada voltamogram siklik merah terdapat
puncak dengan arus positif pada potensial 0,6 V karena terbentuk
emas oksida (AuQO) sedangkan pada potensial 0,14 V terdapat puncak
dengan arus negatif yang disebabkan oleh reaksi reduksi dari emas
oksida (AuO) menjadi elektroda emas kembali. Lapisan oksida yang
terbentuk dapat dijelaskan pada bab 2 gambar 2.4. Pada
voltamogram siklik biru tua, hijau dan biru muda terjadi reaksi
oksidasi mannitol menjadi senyawa karboksilat pada potensial 0,3 V.
Hal ini ditandai dengan kenaikan arus menuju arah positif tetapi,
reaksi oksidasi mannitol ini dihalangi oleh pembentukan lapisan
oksida sehingga arus pada potensial setelah 0,3 V menurun dengan
cepat. Setelah itu, ketika pemindaian bergerak menuju potensial
negatif terjadi reaksi reduksi pada lapisan oksida menjadi logam
kembali. Hal ini menyebabkan reaksi oksidasi mannitol kembali
terjadi, ditandai dengan puncak oksidasi kedua pada potensial 0,08
V.

Kisaran potensial kerja yang dihasilkan dari voltametri siklik
adalah sebsesar 0,05 V sampai 0,4 V. Kisaran potensial ini
digunakan untuk menentukan potensial kerja mannitol dengan cara
membuat kurva hubungan kisaran potensial pada sumbu x dan arus
difusi yang dihasilkan pada sumbu y. Berdasarkan penelitian,
diperoleh kurva di bawah ini untuk penentuan potensial kerja dalam
sistem ruah

50 1

N W A
o o o
1 1 1

arus difusi (pA)
=

=

0 005 01 015 02 025 03 035 04
potensial kerja (V)

Gambar 4.2. Kurva hubungan potensial kerja terhadap arus pada
mannitol konsentrasi 0,5 mM dalam sistem ruah
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Dari gambar 4.2 diperoleh potensial 0,3 V sebagai potensial kerja
mannitol dalam sistem ruah. Hal ini dikarenakan pada potensial 0,3V
dihasilkan arus difusi terbesar.

Pada penentuan potensial kerja dalam sistem alir diperoleh
kurva di bawah ini

2 A

[—
(9,
1

arus difusi (nA)
L
(9] .

==

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
potensial kerja (V)

Gambar 4.3. Kurva hubungan potensial kerja terhadap arus pada
mannitol konsentrasi 0,5 mM dalam sistem alir

Dari kurva diatas diperoleh potensial kerja dalam sistem alir sebesar
0,2 V. Perbedaan bentuk kurva, nilai arus difusi yang dihasilkan, dan
potensial kerja diantara kedua sistem disebabkan oleh perbedaan
volume analit dalam sel elektrokimia. Dalam sistem alir, volume
analit yang masuk ke dalam sel elektrokimia lebih sedikit
dibandingkan dalam sistem ruah sechingga jumlah analit yang
teroksidasi pada permukaan elektroda dalam sistem alir lebih sedikit
daripada dalam sistem ruah. Hal ini menyebabkan arus difusi, dan
potensial kerja dalam sistem alir lebih kecil dibanding dalam sistem
ruah.

Arus pada potensial 0,35 V dan 0,4 V menurun disebabkan
oleh terbentuk lapisan oksida pada elektroda sehingga akan
menghambat oksidasi mannitol (seperti pada penjelasan voltametri
siklik dan bab 2).

21



4.1.2 Penentuan Waktu Pengukuran Potensial

Waktu pegukuran potensial ditetapkan karena arus difusi
akan menurun sebanding dengan t'?. Ketergantungan arus difusi
terhadap waktu dapat dilihat dari persamaan 2.5. Berdasarkan hasil
penentuan waktu pengukuran potensial secara kronoamperogram
(pada lampiran L.5) diperoleh kisaran waktu pengukuran 0,3 detik
sampai 1,5 detik. Kisaran waktu ini kemudian dioptimasi dan dibuat
kurva hubungan waktu pengukuran terhadap arus difusi yang
dihasilkan. Berdasarkan hasil optimasi waktu pengukuran diperoleh
kurva sebagai berikut

0,6
29 ‘\0/\0—0\‘/‘
=04 1
£ 0,3 -
0.2 -
£
< 0,1 -
0 T T T T T T T 1
0 02 04 06 08 1 1,2 14 1,6
waktu pengukuran (detik)

Gambar 4.4. Kurva hubungan waktu pengukuran terhadap arus
difusi pada larutan mannitol 0,1 mM

Dari kurva di atas, diperoleh waktu pengukuran potensial
kerja mannitol sebesar 0,7 detik. Hal ini ditandai dengan arus difusi
yang dihasilkan pada waktu 0,7 detik paling tinggi. Waktu
pengukuran potensial oksidasi dan potensial reduksi diperoleh dari
kurva kronoamperogram pada lampiran L.5. Waktu yang diperoleh
untuk pengukuran potensial oksidasi sebesar 0,6 detik, dan potensial
reduksi sebesar 2,4 detik.

Arus difusi yang dihasilkan pada waktu 0,5 detik dan 0,9
detik lebih rendah dibanding pada waktu 0,7 detik. Hal ini
disebabkan oleh reaksi oksidasi mannitol yang terjadi tidak sempurna
sehingga jumlah mannitol yang teroksidasi menjadi sedikit dan arus
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difusi yang dihasilkan menjadi rendah. Pada waktu 0,9 detik,
perbedaan konsentrasi mannitol pada permukaan elektroda kerja
emas dan pada tubuh larutan cenderung sama sehingga laju difusi
menjadi lambat dan arus difusi yang dihasilkan akan rendah.

4.1.3 Penentuan Potensial Background

Pada teknik DPAD, digunakan potensial background untuk
mengetahui arus non faraday dalam pengukuran. Teknik penentuan
potensial background dilakukan dengan teknik Differential Pulse
Amperometry. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan,
diperoleh kurva hubungan potensial background dengan arus difusi
pada kisaran potensial -0,5 V sampai 0,25 V dalam sistem ruah. Pada
penentuan potensial background dalam sistem ruah diperoleh kurva
seperti di bawah ini
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Gambar 4.5. Kurva hubungan potensial background terhadap arus

difusi pada mannitol konsentrasi 0,5 mM dalam sistem
ruah

Dari gambar 4.5 diperoleh potensial background dalam sistem sistem
ruah sebesar -0,4 V. Hal ini ditunjukkan dengan arus difusi yang
paling tinggi.

Dalam sistem alir, penentuan potensial background
dilakukan pada kisaran -0,35 V sampai 0,25 V. Berdasarkan
pengukuran yang telah dilakukan diperoleh kurva di bawah ini
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Gambar 4.6. Kurva hubungan potensial background terhadap arus
difusi pada mannitol konsentrasi 0,5 mM dalam sistem
alir

Berdasarkan kurva di atas diperoleh potensial background dalam
sistem alir sebesar -0,3 V. Perbedaan bentuk kurva, nilai arus difusi
yang dihasilkan, dan potensial background yang diperoleh
disebabkan oleh perbedaan jumlah analit yang terukur pada sistem
ruah dan sistem alir. Pada sistem ruah, perbedaan konsentrasi
mannitol pada permukaan elektroda dan tubuh larutan besar. Akan
tetapi pada sistem alir, perbedaan konsentrasi mannitol pada
permukaan elektroda dan tubuh larutan rendah. Hal ini dikarenakan
pada sistem alir, larutan akan bergerak masuk ke dalam sel
elektrokimia dan bereaksi pada elektroda kerja schingga jumlah
mannitol yang bereaksi pada elektroda kerja emas lebih sedikit
dibanding dalam sistem ruah.

4.2 Penentuan Mannitol Menggunakan Teknik PAD dan DPAD
dalam Sistem Ruah dan Alir

Mannitol dapat dioksidasi secara elektrokimia melalui 2
tahapan pemutusan atom C membentuk senyawa karboksilat yang
tidak dapat direduksi kembali. Pertama, mannitol dioksidasi menjadi
dengan pemutusan ikatan C1 — C2 secara cepat.
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CH,OH — [CHOH], — CH,OH + H,0 - 00C — [CHOH]; — COO" + HCOOH + 6¢"
Kemudian pemutusan ikatan C5 — C6 secara lambat

"00C - [CHOH]; — COO™ +H,0 - 00C-[CHOH], — COO™ + HCOOH + 2H" + 2¢°

Larutan mannitol dengan kisaran konsentrasi 0,1 mM sampai
50 mM diukur dengan teknik PAD dan DPAD dalam sistem ruah.
Berdasarkan pengukuran mannitol menggunakan teknik PAD dan
DPAD dalam sistem alir dan sistem ruah diperoleh hasil seperti tabel
di bawah ini

200
= n
2 150 = <
2 100 n *
P DPAD
B 50 u ¢ ¢
E 0 ' f T T T 1 -PAD
]
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
konsentrasi mannitol (M)

Gambar 4.7. Kurva hubungan konsentrasi mannitol terhadap arus
dalam sistem ruah

Dari kurva di atas dapat ditentukan kisaran konsentrasi
linier untuk penentuan mannitol dalam sistem ruah sebesar 1x10™* M
sampai 1x10” M.
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®PAD
EDPAD

arus (pA)

6
4 -
2
0

0 0,0005 0,001
konsentrasi mannitol (M)

Gambar 4.8. Kurva hubungan kisaran konsentrasi linier terhadap
arus pada sistem ruah
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Dari gambar 4.7 juga dapat ditentukan kisaran konsentrasi linier
untuk penentuan mannitol dalam sistem ruah sebesar 5 x 10° M
sampai 3 x 10~ M. Kurva hubungan kisaran konsentrasi linier dengan
arus difusi adalah sebagai berikut

200 -
2 150 -
= 100 -
= ¢ #PAD
g 50 1 W DPAD
«

0 T T T T T 1
-5,55E-10,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03
kisaran konsentrasi linier (M)

Gambar 4.9. Kurva hubungan kisaran konsentrasi linier terhadap
arus difusi dalam sistem ruah

Berdasarkan kedua kisaran linier diperoleh batas deteksi, sensitifitas/

kepekaan, dan linearitas penentuan mannitol dengan teknik PAD dan
DPAD dalam sistem ruah sesuai dengan tabel berikut

Tabel 4.1. Parameter pengukuran mannitol dalam sistem ruah pada
kisaran konsentrasi linier 1x10™* M sampai 1x10~ M.

Parameter Teknik PAD Teknik DPAD
Kisaran konsentrasi 1x10* - 1x107 1x10™ - 1x107
linier (M)

Sensitifitas/ 6396 5086
kepekaan (LA/M)

Batas deteksi (LM) 28 20

Linieritas 0.992 0.999
Persamaan y = 6396 x y = 5086 x
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Tabel 4.2. Parameter pengukuran mannitol dalam sistem alir pada
kisaran konsentrasi linier 5 x 10~ M sampai 3 x 10° M

Parameter Teknik PAD Teknik DPAD
Kisaran konsentrasi 5x107 - 3x107 5x107 - 3x107
linier (M)

Sensitifitas/ 5417 3072
kepekaan (LA/M)

Batas deteksi (UM) 18 70

Linieritas 0.982 0.995
Persamaan y=5417x y=3072x

Bila dilihat dari nilai sensitifitas maka pada kisaran konsentrasi linier
mannitol 1x10™* M sampai 1x10~° M memiliki parameter pengukuran
yang lebih baik dibanding dengan kisaran konsentrasi 5 x 10° M
sampai 3 x 107 M.

Penentuan mannitol pada kisaran konsentrasi 0,1 mM
sampai 1 M dengan teknik PAD dan DPAD dalam sistem alir
diperoleh kurva sebagai berikut

700 -
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(=)
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0010,20,3040,50,60,70,809 1 1,1
konsentrasi mannitol (M)

Gambar 4.10. Kurva hubungan konsentrasi mannitol terhadap arus
dalam sistem alir
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Dari kurva di atas dapat ditentukan kisaran konsentrasi
linier untuk penentuan mannitol dengan teknik PAD dan DPAD
dalam sistem alir sebesar 1x10™* M sampai 1x107 M.

60 -

¢ pad
EDPAD

0 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01
konsentrasi mannitol (M)

Gambar 4.11. Kurva hubungan kisaran konsentrasi linier terhadap
arus dalam sistem alir

Berdasarkan pengukuran mannitol menggunakan teknik PAD dan
DPAD dalam sistem alir dan sistem ruah diperoleh hasil seperti tabel
di bawah ini

Tabel 4.3.Parameter pengukuran mannitol dalam sistem ruah dan
sistem alir dengan teknik PAD

parameter sistem ruah sistem alir

7 3 n4 -2
Kisaran konsentrasi (M) 1x107 - 1x10 1x107 2 3%10

Batas deteksi (uM) 28 10
Sensitifitas (WA/M) 6396 5040
Linearitas 0,992 0,999
Persamaan y=6396 x y =5040 x
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Tabel 4.4.Parameter Pengukuran Mannitol dalam Sistem Ruah dan
Sistem Alir dengan Teknik DPAD

Parameter sistem ruah sistem alir

_ _ 1x10™ - 1x10” 1x10™ - 1x10~
Kisaran konsentrasi (M)

Batas deteksi (uM) 20 63
Sensitifitas (LA/M) 5086 5395
Linearitas 0,999 0,999
Persamaan y = 5086 x y=5395x

Dari tabel di atas dapat dilihat bahwa kisaran konsentrasi yang
dihasilkan dalam sistem alir lebih panjang dibandingkan dalam
sistem ruah. Hal ini dikarenakan dalam sistem alir memungkinkan
pekerjaan secara kontinyu sehingga arus yang dihasilkan akan
meningkat seiring dengan peningkatan konsentrasi mannitol.

Batas deteksi menunjukkan konsentrasi terendah yang
masih dapat terbaca oleh alat serta memberikan nilai arus tiga kali
lebih besar daripada nilai arus blanko. Batas deteksi yang terendah
dihasilkan oleh pengukuran mannitol dengan teknik PAD dalam
sistem alir. Hal ini dikarenakan noise (gangguan) pada sistem alir
lebih rendah dibanding sistem ruah sedangkan pada teknik DPAD
batas deteksi yang dihasilkan lebih besar dibanding dengan teknik
PAD karena pada teknik DPAD potensial denyut yang diterapkan
sebanyak 4 denyut. Seperti yang telah diketahui bahwa dengan
penerapan potensial bertahap, arus yang terukur bukan hanya arus
difusi yang berasal dari analit saja tetapi juga arus kapasitif.
Penambahan jumlah denyut dalam suatu pengukuran akan
meningkatkan arus kapasitif sehingga arus noise pada teknik DPAD
lebih besar dibanding dengan teknik PAD.

Sensitifitas menunjukkan kesesuaian perubahan konsentrasi
terhadap perubahan arus difusi yang diperoleh dari slope persamaan
regresi linier. Sensitifitas teknik PAD dalam sistem ruah merupakan
sensitifitas yang paling tinggi dibandingkan dengan teknik yang lain.
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Hal ini disebabkan oleh noise (gangguan) pada teknik DPAD lebih
besar dibanding pada teknik PAD. Linearitas menunjukkan ketepatan
pengukuran. Pada penentuan mannitol dengan teknik PAD dan
DPAD baik dalam sistem ruah maupun sistem alir dihasilkan
linearitas yang tinggi. Hasil ini menunjukkan ketepatan penentuan
mannitol dengan PAD maupun DPAD baik.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat
disimpulkan bahwa kondisi optimum penentuan mannitol
menggunakan teknik PAD dan DPAD dalam sistem ruah dan sistem
alir adalah sebagai berikut
1. Teknik PAD dalam sistem ruah adalah potensial kerja 0,3 V

selama 0,7 detik, potensial oksidasi 0,8 V selama 0,6 detik, dan
potensial reduksi -0,8 V selama 2,4 detik

2. Teknik DPAD dalam sistem ruah adalah potensial kerja 0,3 V
selama 0,7 detik, potensial background -0,4 V selama 0,7 detik,
potensial oksidasi 0,8 V selama 0,6 detik, dan potensial reduksi
-0,8 V selama 2,4 detik.

3. Teknik PAD dalam sistem alir adalah potensial kerja 0,2 V
selama 0,7 detik, potensial oksidasi 0,8 V selama 0,6 detik, dan
potensial reduksi -0,8 V selama 2,4 detik

4. Teknik DPAD dalam sistem alir adalah potensial kerja 0,2 V
selama 0,7 detik, potensial background -0,3 V selama 0,7 detik,
potensial oksidasi 0,8 V selama 0,6 detik, dan potensial reduksi
-0,8 V selama 2,4 detik.

Kisaran konsentrasi linier, batas deteksi, sensitifitas, dan
linearitas hasil penelitian, berturut-turut sebagai berikut
1. Pada teknik PAD sistem ruah kisaran konsentrasi linier 1x10™

M sampai 1x10° M, batas deteksi 28 uM, sensitifitas 6396
LA/M, linearitas 0,992

2. Pada teknik DPAD sistem ruah kisaran konsentrasi linier 1x10™
M sampai 1x10° M, batas deteksi 20 uM, sensitifitas 5086
HA/M, linearitas 0,999

3. Pada teknik PAD sistem alir kisaran konsentrasi linier 1x10* M
sampai 1x10° M, batas deteksi 10 pM, sensitifitas 5040 pA/M,
linearitas 0,999

4, Pada teknik DPAD sistem alir kisaran konsentrasi linier 1x10™
M sampai 1x10> M, batas deteksi 63 pM, sensitifitas 5395
LA/M, linearitas 0,999.
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Penelitian ini perlu dikembangkan lebih lanjut untuk

mengaplikasikan metode ini pada sampel makanan secara langsung.

5.2 Saran
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Lampiran

L.1. Diagram Alir Tahapan Penelitian

Persiapan alat dan bahan

A 4

penentuan voltametri siklik

A 4

Optimasi potensial kerja larutan

mannitol

A 4

Optimasi waktu pengukuran dengan
teknik chronoamperometry

A 4

Optimasi potensial background

A 4

Pengukuran larutan mannitol dengan
teknik PAD dan DPAD dalam sistem ruah
dan sistem alir

A 4

Pengolahan data

Gambar L1. Diagram alir tahapan penelitian

37



L.2. Diagram Kerja

L.2.1. Penentuan Voltametri Siklik

L.2.1.1. Penentuan Voltametri Siklik Larutan NaOH 0,1 M

Larutan NaOH 0,1M

A 4

dimasukkan ke dalam gelas kimia 10 mL
sebanyak 5 mL dengan mikro pipet 5000 uL.
elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
counter  electrode  direkatkan  kemudian
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
program pada komputer dipilih cyclic
voltammetry, kemudian potensial diatur dari -0,8
V sampai 0,8 V.

dijalankan program voltametri siklik.

Voltamogram siklik larutan NaOH 0,1 M

L.2.1.2. Penentuan Voltametri Siklik Larutan Mannitol 2,5 mM;
SmM; 10 mM

Larutan mannitol 1 M

A

y

Dipipet masing-masing sebanyak 12,5 pL; 25
uL; 50 ul ke dalam gelas kimia 10 mL yang
berisi larutan NaOH 0,1 M sebanyak 5 mL.
Elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
counter electrode di rekatkan kemudian
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
Program pada komputer dipilih cyclic
voltammetry, kemudian potensial diatur dari -0,8
V sampai 0,8 V

Dijalankan program voltametri siklik.

Voltamogram siklik larutan mannitol 2,5
mM: SmM: 10 mM

38



L.2.2. Penentuan Potensial Kerja Mannitol

L.2.2.1. Penentuan Potensial Kerja Mannitol dalam Sistem Ruah

Larutan mannitol 1 M

A 4

dipipet sebanyak 2,5 pL. ke dalam gelas kimia
10 mL yang berisi larutan NaOH 0,1 M
sebanyak 5 mL.

dimasukkan pengaduk magnet ke dalam gelas
kimia 10 mL.

clektroda kerja, elektroda pembanding, dan
counter  electrode  direkatkan  kemudian
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
program pada komputer dipilih multiple pulse
amperometry.

potensial dipilih 0,05 V; 0,10 V; 0,15 V; 0,20 V;
0,25 V; 0,30 V; 0,35 V; 0,40 V

dijalankan program voltametri multiple pulse
amperomerry.

pengerjaan diatas diulangi untuk masing-masing
potensial.

Amperogram larutan mannitol 0,5 M

L.2.2.2. Penentuan Potensial Kerja Mannitol dalam Sistem Alir

Larutan NaOH 0,1 M

dimasukkan ke dalam botol penampung

selang pompa dengan gerakan peristaltik
dicelupkan ke dalam botol penampung berisi
larutan NaOH 0,1 M

pompa dihidupkan dengan kecepatan 1
mlL/menit.

program pada komputer dipilih multiple pulse
amperometry.

potensial dipilih 0,05 V; 0,10 V; 0,15 V; 0,20 V;
0,25V; 0,30 V; 0,35 V; 0,40 V
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A 4

dijalankan program voltametri multiple pulse
amperometry.

bila arus menunjukkan nilai yang relati sama,
larutan mannitol 0,5 M ditambahkan ke dalam
katup injeksi sebanyak 60 puL

penambahan larutan mannitol diulangi sebanyak
3 kali setiap arus bernilai relatif sama
pengerjaan diatas diulangi untuk masing-masing
potensial.

Amperogram larutan mannitol 0,5 M

L.2.3. Penentuan Waktu Pengukuran

L.2.3.1. Penentuan Waktu Pengukuran Potensial larutan NaOH

0,1M

Larutan NaOH 0,1 M

A

y

dimasukkan ke dalam gelas kimia 10 mL
sebanyak 5 mL dengan mikro pipet 5000 pL.
elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
counter  electrode  direkatkan  kemudian
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
program pada komputer dipilih
chronoamperometry, kemudian potensial diatur
dengan tahapan potensial kerja, potensial
oksidasi, dan potensial reduksi.

dijalankan program chronoamperometry.

kronoamperogram larutan NaOH 0,1 M
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L.2.3.2. Penentuan Waktu Pengukuran Potensial Larutan
Mannitol

Larutan mannitol 1 M

A 4

dipipet masing-masing sebanyak 10 uL ke
dalam gelas kimia 10 mL yang berisi larutan
NaOH 0,1 M sebanyak 5 mL.

Elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
counter  electrode  direkatkan = kemudian
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
program pada komputer dipilih
chronoamperometry, kemudian potensial diatur
dengan tahapan potensial kerja, potensial
oksidasi, dan potensial reduksi.

dijalankan program chronoamperometry.

Kronoamperogram larutan mannitol 2 mM

L.2.4. Penentuan Potensial Background Larutan Mannitol

L.2.4.1 Penentuan Potensial Background Larutan Mannitol
dalam Sistem Ruah

Larutan mannitol 1M

dipipet sebanyak 2,5 pL ke dalam gelas kimia
10 mL yang berisi larutan NaOH 0,1 M
sebanyak 5 mL.

dimasukkan pengaduk magnet ke dalam gelas
kimia 10 mL.

elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
counter  electrode  direkatkan  kemudian
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL.
program pada komputer dipilih differential pulse
amperometry.

potensial dipilih -0,50 V; -0,40 V; -0,30 V; -0,20
V; -0,10 V; -0,05 V; 0,00 V; 0,05 V; 0,10 V;
0,15V; 0,20 V;0.25V
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dijalankan =~ program  differential  pulse
amperometry.

pengerjaan diatas diulangi untuk masing-masing
potensial.

Amperogram larutan mannitol 0,5 M

L.2.4.2. Penentuan Potensial Background Larutan Mannitol
dalam Sistem Alir

Larutan NaOH 0,1 M

h 4

dimasukkan ke dalam botol penampung

selang pompa dengan gerakan peristaltik
dicelupkan ke dalam botol penampung berisi
larutan NaOH 0,1 M

pompa dihidupkan dengan kecepatan 1
mL/menit.

program pada komputer dipilih differential pulse
amperometry

potensial dipilih dipilih -0,50 V; -0,40 V; -0,30
V; -0,20 V; -0,10 V; -0,05 V; 0,00 V; 0,05 V;
0,10 V; 0,15V; 0,20 V; 0,25 V

dijalankan program differential  pulse
amperometry.

bila arus yang dihasilkan bernilai relatif sama,
larutan mannitol 0,5 M ditambahkan ke dalam
katup injeksi sebanyak 60 pL

penambahan larutan mannitol diulangi sebanyak
3 kali setiap arus yang dihasilkan bernilai relatif
sama

pengerjaan diatas diulangi untuk masing-masing
potensial.

Amperogram larutan mannitol 0,5 M
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L.2.5. Penentuan Larutan Mannitol dalam Teknik PAD dan

DPAD

L.2.5.1. Penentuan Larutan Mannitol dalam Teknik PAD dan
DPAD dalam Sistem Ruah

Larutan mannitol 1 M

A 4

dipipet sebanyak 0,5 pL sampai 250 pL ke
dalam gelas kimia 10 mL yang berisi larutan
NaOH 0,1 M sebanyak 5 mL.

dimasukkan pengaduk magnet ke dalam gelas
kimia 10 mL.

elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
counter  electrode  direkatkan  kemudian
dicelupkan ke dalam gelas kimia 10 mL.

pada teknik PAD, program pada komputer
dipilih multiple pulse amperometry.

potensial yang digunakan potensial kerja 0,30 V
selama 0,7 detik, potensial oksidasi 0,8 V selama
0,6 detik, dan potensial reduksi -0,8 V selama
2,4 detik.

pada teknik DPAD, program pada computer
dipilih differential pulse amperometry.

potensial yang digunakan potensial kerja 0,3 V
selama 0,7 detik, potensial background -0,4 V
selama 0,7 detik, potensial oksidasi 0,8 V selama
0,6 detik, dan potensial reduksi -0,8 V selama
2,4 detik.

dijalankan masing-masing program amperometri

Amperogram larutan mannitol
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L.2.5.2 Penentuan Mannitol dengan Teknik PAD dan DPAD
dalam Sistem Alir

Larutan NaOH 0,1 M

- dimasukkan ke dalam botol penampung

- selang pompa dengan gerakan peristaltik
dicelupkan ke dalam botol penampung berisi
larutan NaOH 0,1 M.

- pompa dihidupkan dengan kecepatan 1
mL/menit.

- pada teknik PAD, program pada komputer
dipilih multiple pulse amperometry.

- potensial yang digunakan potensial kerja 0,20 V
selama 0,7 detik, potensial oksidasi 0,8 V selama
0,6 detik, dan potensial reduksi -0,8 V selama
2,4 detik.

- pada teknik DPAD, program pada computer
dipilih differential pulse amperometry.

- potensial yang digunakan potensial kerja 0,2 V
selama 0,7 detik, potensial background -0,3 V
selama 0,7 detik, potensial oksidasi 0,8 V
selama0,6 detik, dan potensial reduksi -0,8 V
selama 2,4 detik.

- dijalankan masing-masing program amperometri

A¥perogram larutan mannitol

L.3. Pembuatan Larutan
L.3.1. Pembuatan Larutan NaOH 0,1 M

Sebanyak 4 gram padatan NaOH ditimbang dan dilarutkan
sedikit dengan air deionisasi dalam gelas kimia. Kemudian larutan
dipindahkan ke dalam labu takar 1000 mL dan ditambahkan air
deionisasi sampai tanda batas. Setelah itu larutan dihomogenkan.

BM NaOH = 40 gram/mol ; volume larutan NaOH = 1 L;
konsentrasi NaOH = 0,1 mol/L
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Mol NaOH = [NaOH] x volume NaOH
=01mol/Lx1L
= 0,1 mol

Massa NaOH = mol NaOH x BM NaOH
= 0,1 mol x 40 gram/mol

=4 gram
L.3.2. Pembuatan Larutan Mannitol 1 M

Padatan D-mannitol sebanyak 0.9108 gram ditimbang dan
dilarutkan dengan air deionisasi hingga volume 2 mL dalam gelas
kimia. Kemudian dimasukkan ke dalam labu takar 5 mL dan
ditambahkan air deionisasi hingga tanda batas. Setelah itu
dihomogenkan.

BM mannitol = 182,17 gram/mol ; volume larutan mannitol = 5 mL;
konsentrasi mannitol = I mol/L

Mol mannitol = [mannitol] x volume mannitol
=Imol/Lx5x10° L =5x10" mol

Massa mannitol= mol mannitol x BM mannitol
=5x10° molx 182,17 gram/mol = 0,9108 gram

L.3.3. Pembuatan larutan mannitol dengan Kisaran konsentrasi
0,1 mM sampai 1 M

Larutan mannitol 1 M dipipet sebanyak 0,5 uL; 2,5 pL; 10
puL; 12,5 puL, 20 pL; 30 puL; 40 puL; 50 pL; 100 uL; 200 puL; 300 pL;
400 pL; 500 pL, 2500 uL; 5000 uL. menggunakan mikropipet O -
100 pL, 100 — 1000 pL, dan 5000 pL. Selanjutnya masing-masing
konsentrasi dimasukkan ke dalam labu takar 5 mL. ditambahkan air
deionisasi sampai tanda batas dan dikocok hingga homogen.

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 0,1 mM
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1x10*mol/L

x5x1073L = 0,5x107°L = 0,5 uL M
1mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 0,5 mM

_ 5x10"*mol/L

x5x1073L =2,5x107°L = 2,5 ul
1mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 2 mM

_ 2x10"3mol/L

x5x1073L = 10x107°L = 10 uL
1mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 2,5 mM

_ 2,5x10"3mol/L

x5x1073L =12,5x107°L = 12,5 ulL
1mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 4 mM

_ 4x10"3mol/L

x5x1073L = 20x107°L = 20 uL
1 mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 5 mM

_ 5x10"3mol/L

x5x1073L = 25x107°L = 25 ulL
1 mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 6 mM

_ 6x10"3mol/L

x5x1073L =30 x107°L = 30 uL
1 mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol § mM
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_ 8x10 3mol/L

x5x1073L = 40 x107°L = 40 uL
1mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 10 mM

-3

= 10107 mol/L 5 % 1073 = 50 x1076L = 50 uL
1mol/L
Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 20 mM

_ 20x10~mol/L

37 _ -6y _
T mol/L x5x 107°L =100x10""L = 100 uL

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 40 mM

_ 40x 10 mol/ L

37 _ 67 _
mol/L x5 x107°L=200x10"L =200 ulL

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 60 mM

-3
= 80x10 mol/L, 5 v 10-3L = 300 x 10~6L = 300 pL
1 mol/L
Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 80 mM

_ 80x10"3mol/L

x5 x1073L =400 x 107°L = 400 pL
1 mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 100 mM

_100x 1073 mol/ L

x5 x1073L =500 x 1076L = 500 pL
1 mol/L

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 500 mM
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.aC.1

_ 500x10"3 mol/L

x5 x1073L = 2500 x 107°L = 2500 pL
1mol/L

.ub

Volume larutan mannitol 1 M yang dibutuhkan untuk membuat
larutan mannitol 1000 mM

repository

1000 x 1073 mol/ L
1mol/L

x5 x1073L = 5000 x 1075L = 5000 pL

L.4. Penentuan Potensial Kerja

Amperogram yang diperoleh dari penentuan potensial kerja
dalam sistem ruah dengan kisaran potensial 0,05 V sampai 0,4 V
adalah sebagai berikut
0,05V
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Amperogram yang diperoleh dari penentuan potensial kerja
dalam sistem alir dengan kisaran potensial 0,05 V sampai 0,35 V
adalah sebagai berikut :
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L.6. Penentuan Potensial Background

.ub

Amperogram yang diperoleh dari penentuan potensial
background dalam sistem ruah dengan kisaran potensial -0,5 V
sampai 0,25 V adalah sebagai berikut :
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Amperogram yang diperoleh dari penentuan potensial background
dalam sistem alir dengan kisaran potensial -0,35 V sampai 0,25 V.
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Gambar L.6. Amperogram penentuan potensial background dari
penentuan mannitol dengan kisaran -0,35 V sampai 0,25
V dalam sistem alir

L.7. Penentuan Batas Deteksi Penentuan Mannitol dengan
Teknik PAD dan DPAD dalam Sistem Ruah dan Sistem
Alir

Amperogram yang diperoleh dari penentuan mannitol
menggunakan teknik PAD dengan kisaran kosentrasi 0,1 mM sampai
50 mM dalam sistem ruah adalah sebagai berikut :

Kosentrasi Mannitol 0,1 mM sampai 40 mM

==L TE 1
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Konsentrasi Mannitol 50 mM
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Kosentrasi SmM sampai 20 mM
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Jadi, batas deteksi untuk penentuan mannitol dengan teknik PAD
dalam sistem ruah sebesar 28 uM.

Untuk teknik DPAD dalam sistem ruah, diperoleh
persamaan y = 5086x. Penentuan batas deteksi dilakukan dengan
cara :

y = (3 x standar deviasi noise) + rata-rata noise
y=(3x4237x10"%+0,1
y=01lp
01
X S0ss

x=1,97x10°M = 19,7 uM = 20 uM
Jadi, batas deteksi untuk penentuan mannitol dengan teknik PAD
dalam sistem ruah sebesar 20 uM.

Amperogram yang didaptkan dari penentuan mannitol
menggunakan teknik PAD dengan kisaran kosentrasi 0,1 mM sampai
1 M dalam sistem ruah adalah sebagai berikut :

Kosentrasi 0,1 mM sampai 0,6 mM

Kosentrasi 0,8 mM sampai 4 mM
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Kosentrasi 6 mM sampai 20 mM

osentrasi 40 mM

=
o
(o~
-
e
>~
—
o
-
o
o
[ =
D
-

swms UNIVERSITAS



Amperogram yang didaptkan dari penentuan mannitol
menggunakan teknik PAD dengan kisaran kosentrasi 0,1 mM sampai
1 M dalam sistem alir adalah sebagai berikut :

Kosentrasi 0,1 mM sampai 0,6 mM
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Kosentrasi 40 mM sampai 100 mM
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Jadi, batas deteksi untuk penentuan mannitol dengan teknik PAD
dalam sistem ruah sebesar 10uM

Untuk teknik DPAD dalam sistem ruah, diperoleh
persamaan y = 5395x. Penentuan batas deteksi dilakukan dengan
cara :

y = (3 x standar deviasi noise) + rata-rata noise

y=(3x0,09)+ 0,07

y=0,34 pA
034

5395

Xx=6,30x 10°M = 63,0 pM = 63 uM
Jadi, batas deteksi untuk penentuan mannitol dengan teknik PAD
dalam sistem ruah sebesar 63 uM

L.8. Gambar penelitian
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