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Pembuatan dan Karakterisasi PIM(Polymer Inclusion
Membrane) Aliquat 336-CI/DOP sebagai Passive Sampler
untuk Deteksi SCN

ABSTRAK
Tiosianat adalah produk samping dari limbah domestik dan

tambang emas. Tujuan dari penelitian ini adalah menentukan
pengaruh kecepatan pengadukan fasa ruah dan konsentrasi ekstraktan
dalam PIM terhadap kinerja passive sampler untuk deteksi ion
tiosianat di lingkungan perairan. PIM dibuat dengan mencampurkan
PVC sebagai polimer dasar, Aliquat 336-Cl sebagai ekstraktan, dan
DOP sebagai pemlastis dalam pelarut THF (tetrahidrofuran).
Konsentrasi ekstraktan divariasi 10%,15%, and 20% w/w. Passive
sampler dibuat dari sebuah botol 5 mL yang diisi dengan larutan
NaCl 1 M sebagai inner solution dan ditutup dengan PIM. Passive
sampler kemudian direndam dalam fasa ruah berisi larutan tiosianat
100 mg/L dengan bagian PIM mengarah pada larutan ruah. Fasa
ruah diaduk dengan kecepatan bervariasi 600, 800, 1000 rpm selama
180 menit. Setiap 30 menit, passive sampler diambil. Konsentrasi ion
tiosianat dalam larutan inner di passive sampler kemudian ditentukan
dengan metode spektrofotometri sinar tampak pada 460 nm
berdasarkan pembentukan sanya komplek besi (lIl) tiosianat.
Selanjutnya, laju sampling (Rs) dan and konsentrasi rata-rata per
waktu (Crwa) dihitung berdasarkan waktu kinetik. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa passive sampler menghasilkan Rs dan Crwa
optimal dengan kecepatan pengadukan fasa ruah 100 rpm. Passive
sampler dengan PIM yang mengandung Aliquat 336-Cl 20% w/w
mempunyai kinerja yang bagus dengan nilai Rs dan Cyya masing-
masing adalah 1 x 10 L/menit dan 93,58 mg/L. Passive sampler
tersebut menunjukkan akurasi yang bagus untuk mendeteksi ion
tiosianat sebesar 95,62%.

Kata Kunci: Tiosianat, PIM, Passive Sampler, Crwa, dan Laju
sampling.



Fabrication and Characterization of PIM (Polymer Inclusion
Membrane) Aliquat 336-Cl / DOP as Passive Sampler for SCN
Detection

ABSTRACT
Thiocyanate is side product of cyanide from domestic and

gold mining wastes. The aims of this research were to determine the
effect of stirring speed and extractant concentration of PIM to the
performance of passive sampler for thiocyanate detection in water
environment. PIM was prepared by mixing PVC as base polymer,
Aliguat 336-Cl as extractant, and DOP as plasticizer in THF
(tetrahydrofuran) solvent. Extractant concentrations were varied
10%,15%, and 20% w/w. Passive sampler was developed from a 5
mL bottle filled by NaCl 1 M as the inner solution and capped by
PIM. Passive samplers were then deployed into a bulk solution of
thiocyanate solution of 100 mg/L with the PIM was faced down into
the bulk solution. The bulk solution was stirred at 600, 800, 1000
rpm for 180 minutes. In every 30 minute, a passive sampler was
taken out. The thiocyanate concentration in the inner solution of
passive  sampler was then determined using visible
spectrophotometric method at 460 nm based on the formation of iron
(1) thiocyanate complex compound. Furthermore, the sampling rate
(Rs) and the time average concentration (Crwa) Were calculated
based on the Kkinetic time. Results showed that a passive sampler had
a good performance at stirring speed of 800 rpm. Passive sampler
with PIM consisted of Aliquat 336-ClI 20% w/w had good
performance with Rs and Crya values were 1 x 10®° L/minute and
93.58 mg/L, respectively. This passive sampler showed a good
accuracy in thiocyanate ion detection by 95.52%.

Kata Kunci: Thiocyanate, PIM, Passive Sampler, Crwa, sampling
rate.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Tiosianat adalah senyawa ion hasil detoksifikasi sianida,
merupakan salah satu zat goitrogenik. Tiosianat dapat mengganggu
fungsi tiroid dengan menghambat pengambilan iodium dan
mengganggu aktivitas enzim thyroid peroxidase (TPO)[1]. Tiosianat
dapat terakumulusi dalam lingkungan perairan berasal dari limbah
rumah tangga dan limbah industri logam[2]. Untuk monitoring
tingkat polusi di peraian diperlukan pemantauan yang real time.

Umumnya pemantauan polutan di perairan dilakukan dengan
metode grab sampling, sementara konsentrasi polutan di lingkungan
perairan berfluktuasi setiap waktunya. Selain itu keadaan sampel
pada saat diambil juga dapat berubah karena terjadi reaksi internal
sampel atau pengaruh matriks lain seperti suhu, sehingga keadaan
sampel awal dan keadaan sampel saat tahap analisis dapat berbeda.
Metode grab sampling berpeluang untuk mendeteksi konsentrasi
polutan dengan jangka waktu tertentu dengan cara meningkatkan
frekuensi pengambilan sampel. Namun cara ini kurang efisien karena
lebih banyak menguras biaya, waktu dan tenagal[3].

Passive sampling merupakan teknik sampling yang bisa
digunakan sebagai pemantau kadar polutan dalam jangka waktu
tertentu. Metode ini menggunakan membran sebagai perangkat
sampling yang berfungsi untuk mendifusikan suatu polutan dalam
sistem. Kemudian polutan tersebut tertampung dalam larutan internal
(fase penerima) dalam sampler selama periode sampling. Dengan
demikian, passive sampling dapat digunakan sebagai metode untuk
mendeteksi konsentrasi rata-rata polutan per waktu dari suatu polutan
di lingkungan tertentu. Passive sampler tidak hanya lebih efisien
dalam mendeteksi peristiwa polusi, tetapi juga menyederhanakan
proses analitik secara keseluruhan dengan menggabungkan sampling,
pemisahan polutan, akumulasi dan pengawetan dalam satu
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langkah[4]. Passive sampling memiliki dua fungsi pemantauan
polutan, yaitu sebagai fungsi kinetik dan fungsi ekuilibrium.
Keadaan fungsi kinetik berlaku apabila perubahan konsentrasi
polutan dalam passive sampler linier terhadap perubahan waktu.
Konsentrasi rata-rata per waktu polutan dapat ditentukan saat
berlakunya keadaan kinetik. Keadaan kinetik dipengaruhi oleh
konsentrasi polutan dalam sistem(Cy), laju sampling(Rs) dan lama
waktu sampling(t). Nilai laju sampling(Rs) diperoleh dari slope
kurva linier volume ekuivalen terhadap waktu sampling[5].

Salah satu komponen penyusun passive sampler yaitu
adanya membran yang berfungsi untuk pemisahan analit. Polymer
Inclusion Membrane(PIM) merupakan salah satu jenis membran
yang dapat dimanfaatkan sebagai filter dalam perangkat passive
sampler. PIM telah digunakan dalam passive sampler untuk deteksi
amonia[3] dan logam Zn(l1)[4]. Penggunaan PIM juga berhasil
dilakukan untuk pemisahan tiosianat pada air bekas tambang [6].
PIM merupakan perkembangan teknologi pemisahan menggunakan
membran yang dapat memisahkan suatu komponen kimia spesifik
dengan cara ekstrasi dan ekstraksi balik sekaligus menggunakan
pelarut yang sedikit. Karakteristik PIM menentukan laju sampling
dalam deteksi menggunakan passive sampler sementara karakter
PIM dipengaruhi salah satunya oleh konsentrasi ekstraktan.

Berdasarkan uraian-uraian diatas, penelitian ini akan
mempelajari pembuatan dan karakterisasi kinerja passive sampler
untuk deteksi ion tiosianat dalam lingkungan perairan menggunakan
filter dari PIM(Polymer Inclusion Membrane) yang mengandung
ekstraktan Aliquat 336-Cl dan pemlastis DOP. Dengan menentukan
waktu kinetik, kinerja passive sampler yang ditentukan adalah laju
sampling (Rs) dan konsentrasi rata-rata per waktu (Crwa)-

1.2 Rumusan Masalah
1. Bagaimana pengaruh kecepatan pengadukan terhadap kinerja
passive sampler dalam deteksi ion tiosianat?



2. Bagaimana pengaruh konsentrasi ektraktan dalam PIM
terhadap kinerja passive sampler dalam deteksi ion tiosianat?

1.3 Batasan Masalah
1. Lingkungan perairan yang digunakan adalah larutan tiosianat
100 mg/L.
2. Larutan penerima dalam passive sampler (inner solution)
adalah NaCl 1 M sebanyak 5 mL.
3. Kinerja passive sampler yang ditentukan adalah waktu
kinetic, Rs, Crwa, dan akurasi pengukuran.

1.4 Tujuan Penelitian
1. Mengetahui pengaruh kecepatan pengadukan fasa ruah
terhadap kinerja passive sampler untuk deteksi ion tiosianat
2. Mengetahui pengaruh konsentrasi ekstraktan dalam PIM
terhadap kinerja passive sampler untuk deteksi ion tiosianat.

1.5 Manfaat Peneltian

Adapun manfaat dari penelitian ini yaitu dapat mengetahui
kinerja PIM vyang digunakan sebagai passive sampler dalam
pengukuran konsentrasi ion tiosianat secara real time.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tiosianat(SCN")

Tiosianat adalah senyawa ion yang cukup beracun dan
stabil secara kimiawi mengandung unsur karbon, nitrogen dan
belerang yang terbentuk dari reaksi sulfida atau tiosulfat dengan
sianida[8]. Tiosianat bersifat goitrogenik yaitu zat yang dapat
menghambat pengambilan iodium pada tiroid dan mengganggu
aktivitas enzim tiroid peroksidase(TPO)[1].

Tiosianat digunakan untuk memproduksi tiourea (sumber
bahan mentah), serat akrilik (medium dispersi untuk kopolimer), dan
cat penghambat korosi. Tiosianat digunakan dalam pewarna kain
rcetakan, fotografi, sebagai bahan herbisida, dan sebagai indikator
dalam studi distribusi deposit minyak dan struktur stratigrafi. lon
tiosianat umumnya ditemukan di industri air limbah. lon tiosianat
dalam air permukaan dapat berasal dari air limbah pabrik pengolahan
mineral, dan pekerjaan metalurgi, tiosianat dapat terbentuk selama
proses pembuatan pupuk[9]. Dalam lingkungan akuatik, tiosianat
dapat diproduksi oleh bakteri melalui biotransformasi melibatkan
enzim rhodanese yang mengubah sianida menjadi tiosianat[10].

Beberapa dampak buruk yang bisa ditimbulkan akibat
tiosianat yaitu dapat menurunkan kinerja TSH(thyroid stimulating
hormone) yang merupakan stimulus kelenjar tiroid untuk
memproduksi  hormon  tiroksin(T4), triiodotironin(T3), dan
kalsitonin, hormon-hormon tersebut berperan dalam proses
metabolisme dalam tubuh. Kekurangan hormon tiroid dapat
menaikkan tekanan darah, mengganggu perkembangan janin pada
ibu hamil, gangguan memori, serta menyebabkan mudah lelah[11].

Sebuah penelitian telah dilakukan untuk mengurangi kadar
tiosianat dalam air limbah dengan cara mendegradasinya
menggunakan proses denitrisasi menggunakan bakteri autotrof
Thiobacillus sp., dalam prosesnya, tiosianat dikonversi menjadi ion
sulfat, nitrit, dan karbon dioksida. lon nitrit akan dikonversi lagi
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menjadi unsurnya yaitu nitrogen bebas[2]. Proses ini menimbulkan
masalah lain, pengubahan tiosianat menjadi ion sulfat, ion nitrat, dan
pembuangan karbon dioksida di atmosfer menimbulkan masalah
lingkungan baru. Pemisahan ion tiosianat juga telah dilakukan
menggunakan PIM pada limbah tambang emas, dengan komposisi
membran 70 wt% PVC, 20 wt% Aliquat 336 dan 10 wt% 1-
tetradecanol serta menggunakan fase penerima larutan NaNO;[6],
penelitian tersebut menunjukkan bahwa terdapat ion pengganggu CI°
yang bersaing dengan SCN™ (yang sama-sama merupakan ion
monovalen) menggantikan ion nitrat, sehingga menurunkan laju
pemisahan SCN'.

Metode yang paling umum digunakan untuk analisis
tiosianat adalah metode spektrofotometri, yang melibatkan reaksi
tiosianat dengan besi(ll11)[12] untuk menghasilkan senyawa
kompleks berwarna dengan daya serap maksimum pada panjang
gelombang 460 nm[13]. Reaksi yang terjadi pada analisis kadar
tiosianat menggunakan besi(l11) yaitu sebagai berikut:

Fe* g+ SCN ) > [FESCN]* gy (2.1)

atau secara lengkap dapat ditulis:
[Fe(H20)e]* @) + SCN 2y = [Fe(H20)sSCN]* gy + H20(y (2.2)
Hasil reaksi tersebut menghasilkan warna merah yang berasal dari
senyawa kompleks [FeSCN]**[9].

Penentuan kadar suatu senyawa secara spektrofotometri
UV-Vis didasarkan pada hukum  Lambert-Beer  yang
dirumuskan[14]:

A=gbC (2.3)



A merupakan absorbansi sampel yang terukur, & = ekstinsi
(absorptivitas) molar ( mol/L.cm), b = lebar sel yang dilalui sinar
(cm), C = konsentrasi (mol./L).

2.2 Polymer Inclusion Membrane(PIM)

PIM adalah sejenis membran cair[15] yang terdiri dari
ekstraktan dan polimer dasar. Polimer dasar adalah kerangka
membran yang memberikan kekuatan mekanis misalnya Polivinil
klorida (PVC) atau selulosa triasetat (CTA), yang dipilih sesuai
ekstraktan yang digunakan dan aplikasi spesifik[16]. Polivinil
Klorida atau dikenal sebagai PVC merupakan polimer termoplastik
yang memiliki sifat-sifat khusus, antara lain lebih mudah larut pada
pelarut yang sesuai, pada suhu tinggi akan lunak, tetapi akan
mengeras kembali jika didinginkan dan struktur molekulnya linier
atau bercabang tanpa ikatan silang antar rantai. Komponen tambahan
PIM yaitu pemlastis[17].

Pemlastis adalah senyawa organik yang menggabungkan
alkil hidrofobik dengan satu atau beberapa spesi yang bersifat polar.
Pemlastis ditambahkan untuk membentuk struktur membran yang
kuat dan fleksibel[18]. Pemlastisan erat kaitannya dengan
kemampuan PIM untuk mengurangi gaya tarik antarmolekul antar
rantai polimer. Adanya pemlastis ini juga dapat mempengaruhi
mobilitas komponen membran, tingkat interaksi antara komponen
yang berbeda dari membran dan karakteristik media polimer[19].
Konsentrasi pemlastis yang rendah dapat menyebabkan membran
yang lebih kaku dan rapuh, sehingga tidak disarankan. Beberapa
pemlastis yang umum dipakai sebagai pemlastis PIM
diantaranya[20] 2-Nitrofenil oktil eter (2-NPOE), Dioktill
ftalat(DOP), Polioksietilen n-alkil eter (POEs), Tris(2-etilheksil)
fosfat(T2EHP). DOP adalah yang pemlastis yang umum digunakan.
Pada dasarnya DOP adalah diester asam ftalat yang memiliki rantai
2-etilheksanol bercabang. DOP adalah cairan kental yang tidak
berwarna, dapat larut dalam minyak, tetapi tidak dalam air.
DOP memiliki aplikasi umum sebagai pemlastis, seperti bahan baku
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dalam operasi medis, pemlastis pada polimer PVA untuk manufaktur
karet, pelapis kayu, dan kadang-kadang digunakan sebagai agen
waxing. Struktur DOP dapat ditunjukkan pada gambar 2.1 berikut:

Gambar 2.1 Struktur Molekul Dioctyl Phtalate(DOP)

Ekstraktan bertanggung jawab untuk mengikat spesies
yang diinginkan melalui pembentukan senyawa kompleks atau
pembentukan pasangan ion, ekstraktan umumnya merupakan
senyawa berbasis amina seperti garam amonium kuaterner dan amina
tersier[7]. Beberapa ekstraktan memiliki sifat plastis, namun
pemlastis tambahan atau pengubah dapat dimasukkan dalam
komposisi membran untuk meningkatkan fleksibilitas PIM atau
untuk membuat spesies yang diekstraksi lebih mudah larut dalam
fase cair membran[21]. Aliquat 336 adalah reagen pelarut ekstraksi
komersial yang terdiri dari campuran amonium klorida kuaterner dan
telah banyak digunakan sebagai carrier dalam PIM, karena Aliquat
336 juga memiliki sifat plastis maka sering digunakan dalam
kombinasi dengan polimer dasar tanpa memerlukan pemlastis
lain[7]. Selain Aliquat 336, juga terdapat ekstraktan lain yang
ditunjukkan pada tabel 2.1 berikut [20]:

Tabel 2 1 Ekstraktan PIM

Jenis ekstraktan Contoh Komponen target




As(V), Au(lll),
Amina kuartener | Aliquat 336 (TOMAC) | Cd(lll), sakarida,

asam amino
_ _ o . Cr(VI), Zn(11),
Amina tersier TOA, tri alkil amina cd(In), Pb(In)
_ D2EHPA, Ag(1), Hg(1), Ni(l),
Alkil Asam Fosfat D2EHDTPA Fe(11)
Sc(I11), Y(l),

. Benzoilaseton,
B-diketon Benzoiltrifluoroaseton La(ll), Th(l),

Er(111), Lu(ln)

_ Na+, K+, Ca+

CfOW”Ai‘;; Calix DC18C16 Sr(l1), Ba(ll),
Co(ll), Cu(l)

Asam Fosfat dan TBP, DBBP U(VvI), As(V)

Ester

PIM umumnya dibuat dengan melarutkan semua membran
komponen dalam volume kecil pelarut yang mudah menguap, seperti
tetrahidrofuran. PIM tidak hanya serbaguna secara fisik, tetapi juga
secara kimiawi, seperti komposisi membran dapat disesuaikan untuk
menjadi selektif terhadap analit tertentu dengan memilih ekstraktan,
pemlastis / pengubah dan polimer yang tepat[21].

Mekanisme pemisahan menggunakan PIM dilakukan
dengan prinsip ekstraksi. Ekstraksi dan ekstraksi balik dapat
dilakukan secara bersamaan di setiap sisi PIM. PIM mengandung
ekstraktan yang dienkapsulasi dalam struktur polimernya yang
bertanggung jawab untuk mengikat analit target pada larutan umpan,
selanjutnya membran akan mengangkutnya dengan proses difusi.
Analit selanjutnya diekstraksi kembali ke dalam larutan penerima,
meninggalkan ekstraktan bebas untuk mengangkut spesies analit lain
[21]. Proses ekstraksi dan ekstraksi balik pemisahan tiosianat dengan
Aliquat 336-Cl terjadi melalui reaksi berikut:
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NR4C|(fm) + SCN” (fu) \_—‘(NR4)SCN(fm) + CI-(fu) (2.4)
NR4SCN(fm) +CI (fp) =(N R4)C|(fm)+ SCN_(fu) (2.5)

fm merupakan fasa membran , fu adalah fasa umpan, dan fp adalah
fasa penerima

2.3 Passive Sampling

Passive sampling adalah pendekatan pengambilan sampel
yang memungkinkan penentuan konsentrasi polutan rata-rata
terhadap jangka waktu sampling (misalnya beberapa jam, atau
bahkan hingga beberapa minggu). Passive sampling dapat digunakan
untuk menilai kualitas berbagai kompartemen lingkungan termasuk
udara, air, dan tanah[22]. Dalam lingkungan akuatik, passive
sampling telah digunakan untuk menentukan konsentrasi, fluks, dan
labilitas logam, spesies anionik, berbagai macam senyawa organik
(termasuk obat-obatan dan pengganggu endokrin), serta senyawa
organologam[23].

Proses pengambilan sampel oleh passive sampling
digunakan suatu perangkat yang disebut passive sampler. Istilah
passive sampler mencakup beberapa subkelompok yang berbeda.
Passive sampler diklasifikasikan menurut media sampling (gas atau
akuatik), fungsi keadaan (ekuilibrium atau kinetik) dan kelas target
analit.

Passive sampler dapat bekerja di dua kondisi utama, baik
pada fungsi keadaan Kkinetik atau fungsi keadaan sampling
ekuilibrium. Dalam fungsi keadaan Kinetik, sampler tidak dalam
kesetimbangan, konsentrasi dalam sampler dikendalikan oleh
kinetika (umumnya berdasarkan difusi). Mode pengambilan sampel
ini bersifat umum untuk sebagian besar sampler yang digunakan.
Sampler kinetik yang dikontakkan dalam sistem selama rentang
waktu yang singkat akan menunjukkan konsentrasi serapan yang
linier terhadap waktu. Sampler dalam fungsi keadaan ekuilibrum,
tingkat serapan tinggi dengan waktu kontak fasa umpan begitu lama
sehingga kesetimbangan dapat tercapai[24]. Perangkat pengambilan
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passive sampling kinetik dirancang untuk terus mengumpulkan analit
dengan mempertahankan gradien konsentrasi dan fluks massa analit
selama paparan[23].

Passive sampler terdiri dari filter semi-permeabel, yang
memisahkan fase ruah (lingkungan akuatik eksternal), dengan inner
solution (fase analit dikumpulkan)[25]. Filter dapat dipilih sesuai
untuk spesies yang diambil sampelnya, jenis penyaring yang dipilih
dapat menentukan seberapa cepat satu atau beberapa spesies
dikumpulkan pada fase penerima[21]. Passive sampler komersil
yang sering digunakan dalam monitoring polutan seperti
Chemcatcher®, DGT, dan POCIS[26], sedangkan passive sampler
dengan PIM dapat ditunjukkan melalui gambar 2.2 berikut:

Larutan AW
penerima

—<+—7— PIM

Larutan __ |
umpan

Magnetic

| : —= stirrer
i TR R

Gambar 2. 2 Passive Sampling dengan PIM

Beberapa keuntungan yang diperoleh dari metode passive
sampling yaitu metode ini dapat mencakup pengambilan sampel,
pengumpulan sampel serta pengawetan dalam satu langkah sehingga
efektif dan murah. Metode ini memungkinkan pemantauan langsung
terhadap keadaan dan konsentrasi polutan di lingkungan sehingga
memudahkan penentuan rata-rata konsentrasi berat per waktu dan
dapat mengevaluasi efek yang ditimbulkan polutan terhadap
lingkungan dan kesehatan manusia. Passive sampling memiliki
beberapa kerugian, salah satunya adalah tingkat pengambilan sampel
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yang relatif rendah, membutuhkan waktu sampling yang lama.
Dalam penilaian keseluruhan dampak polutan terhadap lingkungan,
konsentrasi rata-rata per waktu lebih berguna daripada konsentrasi
jangka pendek, karena mencerminkan keadaan jangka panjang dari
senyawa-senyawa polutan[22].

2.3.1 Perhitungan Konsentrasi Rata-rata per Waktu(Crwa)
Passive Sampling

Profil difusi analit dalam passive sampler dapat dibagi
menjadi tiga bagian. Pertama penyerapan analit menunjukkan garis
linier, pada keadaan ini laju difusi dari fase penerima ke air dapat
diabaikan. Kedua, serapan linier berlanjut hingga sekitar setengah
jenuh dari fase penerima diperoleh dan kemudian menjadi lengkung.
Ketiga, ketika waktu kontak analit meningkat, jumlah difusi menurun
dan mendekati partisi ekuilibrium, yaitu tingkat difusi analit dari fase
umpan dan fase penerima akan sama[27].

Fasa kinetik Fasa kesetimbangan

t (waktu)

Gambar 2. 3 Profil difusi passive sampling

Akumulasi senyawa target dalam passive sampler adalah selisih
antara konsentrasi fasa penerima dan fasa umpan, dirumuskan
sebagai berikut[28]:
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U=k C-kC  (231)

C: (mg/L) adalah konsentrasi analit yang terdapat dalam fasa inner
solution passive sampler. C; (mg/L) adalah konsentrasi analit dalam
fase ruah. k; dan k;, adalah konstanta laju adsorpsi dan konstanta laju
difusi balik(waktu™). Selama periode sampling, dua fungsi keadaan
akumulasi utama, baik kinetik atau ekuilibrium dapat dibedakan.

Perubahan konsentrasi keadaan kinetik mengikuti hukum
laju pertama dan dirumuskan sebagai berikut[29]:

C.()=Cro(l-e) (232

Hukum laju ini berlaku jika konsentrasi fasa umpan dan penerima
belum mencpai kesetimbangan.

Secara teoritis, passive sampler ini bekerja dalam fungsi
keadaan kinetik dan memiliki kapasitas tinggi untuk mengumpulkan
komponen target pada fase penerima, sehingga analit dapat berdifusi
secara terus menerus selama periode sampling. Ketika komponen
target melewati membran dan terakumulasi dalam fase inner solution
pada tahap awal pengambilan, proses difusi balik dapat diabaikan(k,
dapat diabaikan), dan laju transfer massa ke fase inner solution
diasumsikan sebanding secara linear dengan waktu, sehingga
persamaan (2.3.2) dapat diwakili sebagai berikut[30]:

C()=Cr kit (2.3.3)

Kemudian persamaan (2.3.3) C, diubah menjadi massa analit
sehingga disusun menjadi berikut:

m, =C; V, k; t(2.3.4)
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m, adalah massa analit dalam inner solution (mg), Vr (L) adalah
volume inner solution, t (menit) adalah waktu sampling. Penyusunan
kembali persamaan (2.3.4) menjadi persamaan (2.3.5) digunakan
untuk menentukan Rs (L/menit) yang merupakan laju sampling.

Vr kl =Rs (235)
Sementara:
‘g—; = Ve (2.3.6)

sehingga pers. 2.3.4 dan 2.3.5 menjadi:
Vgq=Rst (2.3.7)

Dari grafik korelasi Vg, terhadap t diperolen nilai Rs yang
merupakan laju sampling.

Selanjutnya, konsentrasi rata-rata analit per waktu (Crwa,
mg/L) yang terukur oleh passive sampler dihitung dengan persamaan
(2.3.7) [24]:

C.x V;
Crwa = R, ¢ (2.3.8)
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Analitik
dan UPT Instrumentasi Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan lImu
Pengetahuan Alam Universitas Brawijaya Malang pada bulan
September hingga bulan November 2018.

3.2 Alat dan Bahan

Alat yang digunakan yaitu Instrumen Spektrofotometer
UV-Vis single beam, akuarium 2 L, labu ukur 1000;100;10 mL,
gelas pengaduk, botol sampler 5 mL, bola hisap, pipet mikro, pipet
tetes, magnetic stirrer. Bahan yang digunakan, PVC, Aliquat 336-Cl,
DOP, THF, Akuades, NaCl, FeCl;, KSCN.

3.3 Tahapan Penelitian
Tahapan penelitian yang dilakukan adalah sebagai berikut:
1. Persiapan alat dan bahan
2. Pembuatan larutan
a. Preparasi larutan NaCl 0,1 M
b. Preparasi larutan induk tiosianat 100 mg/L
Pembuatan Membran
Pembuatan passive sampler
Pengujian Passive Sampler
Analisis kadar tiosianat secara Spektrofotometri visible
a. Pembuatan kurva baku standar tiosianat 20, 40, 60,
80, 100 mg/L
b. Pengukuran kadar tiosianat passive sampling
7. Perhitungan dan Interpretasi Data

o s~

3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Pembuatan PIM

Membran PIM dibuat dengan mencampurkan polimer
dasar PVC sebanyak 70% w/w, Aliquat 336-Cl sebanyak 20% w/w,
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dan pemlatis DOP 10% w/w dengan berat total membran 300 mg
kedalam pelarut THF 10 mL. Kemudian diaduk selama 2 jam.
Campuran dipindahkan ke dalam cawan dengan diameter 5 cm
kemudian ditutup dengan kain kasa dan penutup cawan selama 24
jam untuk menguapkan pelarut THF, sehingga dihasilkan membran
yang tipis, transparan, fleksibel dan permukaannya tidak berminyak.
3.4.2 Pembuatan Passive Sampler

PIM yang telah dibuat pada 3.4.1 selanjutnya ditempatkan
pada permukaan atas botol sampel yang berisi larutan NaCl 1 M,
kemudian ditutup dengan tutup yang telah dilubangi, seperti yang
diilustrasikan pada gambar 3. 1 berikut:

Diameter 2 cm PIM

Botol
NaCl1 M

Gambar 3. 1 Rancangan passive sampler

3.4.3 Deteksi ion Tiosianat dengan menggunakan Passive
Sampler
3.4.3.1 Pengaruh Kecepatan Pengadukan Fasa Ruah terhadap
Kinerja Passive Sampler dalam Deteksi ion Tiosianat

Kurang lebih enam buah passive sampler yang dibuat
dengan prosedur 3.4.2 dengan masing-masing inner solution NaCl 1
M sebanyak 10 mL direndam kedalam fasa ruah yang mengandung
larutan tiosianat 100 mg/L, dengan cara menempatkan permukaan
membran mengenai larutan, Prosedur deteksi yang digunakan adalah
secara dip-in dimana fasa ion target yang diamati tidak mengalir.
seperti pada gambar 3.2 berikut:
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Gambar 3. 2 Pemodelan Passive Sampling

Fasa ruah diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 180
menit dengan kecepatan 600 rpm. Setiap 30 menit, sebuah passive
sampler diambil. Selanjutnya, konsentrasi ion tiosianat dalam fasa
ruah dan dalam passive sampler diukur dengan metode
spektrofotometri sinar tampak pada panjang gelombang 460 nm
sesuai prosedur 3.4.4, Kemudian dibuat grafik hubungan Konsentrasi
tiosianat dalam fasa inner solution(C,) terhadap waktu sampling
untuk menentukan waktu kinetik (daerah kinetik). Selanjutnya dibuat
grafik hubungan Volume ekuivalen(Vg,) terhadap waktu untuk
menentukan laju sampling (Rs) berdasarkan slope nya. Konsentrasi
rata-rata per waktu (Crwa) selanjutnya dihitung dengan
menggunakan Persamaan (2.3.7). Kecepatan pengadukan fasa ruah di
variasi pada 800 dan 1000 rpm. Percobaan ini dilakukan sebanyak 3
kali pengulangan. Kecepatan pengadukan fasa ruah yang
menghasilkan Rs dan Crya optimal digunakan untuk percobaan
tahap berikutnya.
3.4.3.2 Pengaruh Konsentrasi Ekstraktan dalam PIM terhadap
Kinerja Passive Sampler untuk Deteksi Tiosianat

PIM dibuat sesuai dengan 3.4.1 dengan mengubah
komposisi Aliquat 336-Cl sebagai ekstraktan yang digunakan yaitu
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10%,15%, dan 20% w/w. Selanjutnya tiap komposisi dibuat passive
samplernya seperti pada 3.4.2 sebanyak enam passive sampler setiap
komposisinya. Selanjutnya passive sampler direndam kedalam fasa
ruah yang mengandung larutan tiosianat 100 mg/L, dengan cara
menempatkan permukaan membran mengenai larutan seperti gambar
3.2. Fasa ruah diaduk dengan kecepatan optimum dari percobaan
3.4.3.1 selama 180 menit. Setiap 30 menit, sebuah passive sampler
diambil. Selanjutnya, konsentrasi ion tiosianat dalam fasa ruah dan
dalam passive sampler diukur dengan metode spektrofotometri sinar
tampak pada panjang gelombang 460 nm sesuai prosedur 3.4.4,
Pada tahapan ini selain menentukan Rs dan CTWA juga menentukan
akurasi. Perhitungan akurasi diukur melalui persamaan berikut:

%akurasi = 100 — %error (3.1
CawalCr y 100% (3.2)

Cawal

%kesalahan =

3.4.4 Analisis Kadar lon Tiosianat secara Spekrofotometri Sinar
Tampak

3.4.4.1 Pembuatan Kurva Baku Standar Tiosianat

Larutan tiosianat stok 100 mg/L dalam NaCl 1 M
diencerkan menjadi 20, 40, 60, 80 mg/L masing-masing sebanyak 10
mL. Kemudian tiap konsentrasi ditambahkan besi(Ill) klorida 1 M,
sebanyak 0.5 mL, didiamkan selam 5 menit untuk pembentukan
kompleks, selanjutnya diukur absorbansi masing-masing larutan
dengan spektrofotometri sinar tampak pada panjang gelombang 460
nm. Hasil pengukuran selanjutnya dibuat kurva standar dengan
absorbansi sebagai sumbu Y dan konsentrasi sebagai sumbu X.

3.4.4.2 Pengukuran Konsentrasi ion Tiosianat pada Fasa Ruah
dan Inner Solution dalam Passive Sampler

Fase ruah dan inner solution dicuplik 1 mL setiap 30 dan
diencerkan menjadi 10 mL. Selanjutnya ditambahkan besi(lll)
klorida 1 M sebanyak 0,5 mL dan didiamkan 5 menit. Absorbansi
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larutan selanjutnya diukur dengan spektrofotometer sinar tampak
panjang gelombang 460 nm. Konsentrasi ion tiosianat kemudian
dihitung dari persamaan garis yang didapatkan dari kurva baku
standar tiosianat.
3.4.5 Analisa Data

Data yang akan dianalisis yaitu C, (Konsentrasi tiosianat
dalam inner solution) dan C, (Konsentrasi tiosianat dalam fasa ruah)
berdasarkan persamaan kurva baku tiosianat:

Y =aX (3.3)

Y adalah absorbansi, a merupakan slope, X adalah
konsentrasi. Laju sampling(Rs) ditentukan persamaan kurva VVolume
ekuivalen(Veg) terhadap waktu(2.3.7). Crwa dihitung melalui
persamaan (2.3.8), %akurasi dihitung berdasarkan persamaan (3.1)
dan (3.2).
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BAB IV
HASIL dan PEMBAHASAN

4.1 Pengaruh Kecepatan Pengadukan Fasa Ruah terhadap
Kinerja Passive Sampler untuk Deteksi lon Tiosianat

Kecepatan pengadukan fase ruah dilakukan dengan variasi
600, 800, 1000 rpm menggunakan PIM yang tersusun oleh
20%(w/w) Aliquat 336-Cl, 70%(w/w) PVC dan 10%(w/w) DOP, dan
digunakan passive sampler dengan 10 mL larutan inner solution.
Kecepatan pengadukan mempengaruhi laju difusi analit dari fasa
ruah menuju fasa inner solution dan mempengaruhi waktu kinetik
dalam deteksi ion tiosianat. Seperti yang tampak pada Gambar 4.1,
waktu Kinetik lebih cepat dengan naiknya kecepatan pengadukan fasa
ruah.

< 70

5 60 /\",v

§ 50 o—9

[ /

c

£S / —e—3800 rpm
‘% € 30 '

c~ 600 rpm
£ 20

e} 1000 rpm
s 0

o

X 0

0 30 60 90 120 150 180 210
waktu (menit)

Gambar 4.1 Pengaruh kecepatan pengadukan fasa ruah waktu kinetik
deteksi ion tiosianat menggunakan passive sampler dengan PIM
Aliquat 336-Cl (20% w/w).

Berdasarkan Gambar 4.1 diketahui pada kecepatan 600, 800, dan
1000 rpm diperoleh waktu kinetik masing-masing secara berurutan
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adalah 180, 120, dan 180 menit (Tabel 4.1). pada kecepatan
pengadukan 800 rpm diperoleh laju sampling (Rs) yang lebih besar
dan waktu kinetik yang lebih cepat dibandingkan dengan 600 rpm
dan 1000 rpm. Pada kecepatan 1000 rpm tidak dicapai titik
kesetimbangan (waktu kinetik). Hal ini dimungkinkan karena
terjadinya kebocoran pada membran PIM akibat terlalu besar
turbulensi pengadukan dengan kecepatan tinggi.

Berdasarkan waktu Kkinetik yang diperoleh selanjutnya
ditentukan nilai Rs, Crwa, dan akurasi deteksi ion tiosianat dengan
hasil seperti tampak pada Tabel 4.1.

Tabel 4. 1 Pengaruh kecepatan pengadukan fasa ruah terhadap
deteksi ion tiosianat

Kecepatan
pengadukan . Crwa Akurasi
fasa ruah ReAtimenty (mg/L) pengukuran (%)
(rpm)
600 5x10°" 66,20 67,04
800 7x10” 77,90 78,89

Tabel 4.1 menunjukkan bahwa apabila kecepatan
pengadukan ditingkatkan maka akan semakin besar nilai Rs, Crwa
dan %akurasi yang diperoleh. Hal ini karena turbulensi putaran
dalam fasa ruah membantu memberikan gaya dorong terhadap ion
tiosianat untuk berdifusi melewati fasa membran yang selanjutnya
ion tiosianat berdifusi menuju fasa inner solution.

4.2 Pengaruh Konsentrasi Ekstraktan dalam PIM terhadap
kinerja Passive Sampler untuk deteksi Tiosianat

Ekstaktan Aliquat 336-Cl dalam PIM berfungsi sebagai
fasilitator transpor ion tiosianat melalui pertukaran ion. Konsentrasi
ekstraktan dalam PIM mempengaruhi karakter PIM yaitu semakin
besar kadar ekstraktan(% w/w) yang digunakan maka didapatkan
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membran yang semakin elastis, sehingga menentukan kinerja passive
sampler untuk deteksi ion tiosianat.

Pada tahapan ini, fasa ruah ion tiosianat diaduk dengan
kecepatan 800 rpm selama 180 menit. Komposisi ekstraktan Aliquat
336-Cl divariasi yaitu 10%, 15% dan 20% (w/w) dan digunakan
passive sampler dengan inner solution sebanyak 5 mL . Efek dari
konsentrasi ekstraktan dalam PIM sebagai passive sampler terhadap
waktu kinetik deteksi ion tiosianat ditunjukkan pada gambar 4.2
berikut:

30
S

E 25

3 20

GE”_TlS ——10%
7 £ 10 - 15%
£ 5 — 20%
[¢D]

g 0

< 0 30 60 90 120 150 180 210

waktu (menit)

Gambar 4. 2 Konsentrasi tiosianat dalam inner solution passive
sampler dengan PIM pada berbagai komposisi Aliquat 336-ClI.

Konsentrasi tiosianat dalam larutan penerima (C,) setelah
waktu kontak 180 menit meningkat sebanding dengan meningkatnya
konsentrasi Aliquat 336-Cl dalam membran. Waktu kinetik yang
dicapai, pada 10% Aliquat 336-Cl waktu Kkinetik yang dicapai yaitu
pada t=150 menit, pada 15% Aliquat 336-CL dicapai pada t=120
menit dan pada 20% Aliquat 336-Cl dicapai pada t=150 menit.
Peningkatan konsentrasi  ekstraktan yang digunakan dapat
memengaruhi elastisitas membran yang berkaitan dengan difusi
analit, jika konsentrasi ekstraktan tinggi maka elastisitas PIM yang
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diperoleh juga tinggi. Kekakuan membran dapat menjadi hambatan
pembentukan pasangan ion antara kation gugus amonium pada
Aliquat 336-Cl dengan anion ion tiosianat dalam fase ruah.
Sebaliknya kelenturan membran memberikan peluang ekstraktan
semakin besar dalam transpor senyawa target. Menurut Ahrens,
ekstraktan berperan penting dalam transpor analit, semakin besar
konsentrasi ekstraktan yang digunakan maka semakin besar
konsentrasi analit yang diperolen dalam larutan penerima tetapi
stabilitas membran menjadi semakin rendah[5].

Selain  mengetahui waktu kinetik, untuk mengetahui
konsentrasi ekstraktan terbaik digunakan juga parameter laju
sampling(Rs) sebagai variabel penentuan konsentrasi rata-rata per
waktu. Berdasarkan gambar 4.3 ditunjukkan bahwa semakin besar
konsentrasi ekstraktan yang digunakan maka semakin besar nilai Rs
nya, peningkatan nilai Rs ini terjadi karena semakin meningkatnya
volume ekuivalen(Vg,) yang tertampung dalam inner solution selama
periode sampling. Dengan demikian PIM yang tersusun dengan 20%
Aliquat 336-Cl akan lebih cepat dalam memberikan informasi
mengenai kadar tiosianat dalam Crya. Hal ini menunjukkan juga jika
tingginya kadar ekstraktan yang digunakan akan memengaruhi
jumlah tiosianat yang ditranspor. Kemudian masing-masing nilai laju
sampling(Rs) diukur konsentrasi rata-rata per waktu yang dihasilkan.
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Gambar 4. 3 Pengaruh konsentrasi ekstraktan dalam PIM passive
sampler terhadap laju sampling pengukuran ion tiosianat 100 mg/L

Hasil perhitungan Crwa untuk masing-masing komposisi
ditunjukkan pada gambar 4.4 dan tabel 4.2, Crwa untuk komposisi
10% Aliquat 336-Cl sebesar 81,37 mg/L dengan standar deviasi
+13,96, untuk komposisi 15 % Aliquat 336-Cl diperoleh Crwa
sebesar 81,39 mg/L dengan standar deviasi +7,09, dan untuk
komposisi 20% Aliquat 336-Cl diperoleh Crya sebesar 93,58 mg/L
dengan standar deviasi +17,48. Pengaruh konsentrasi ekstraktan
dalam membran menunjukkan bahwa dengan menggunakan Aliquat
336-Cl 20% (w/w) dalam PIM maka passive sampler yang dibuat
dapat digunakan untuk mendeteksi ion tiosianat dengan akurasi
sebesar 95,62% (kesalahan 4,38%).
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Gambar 4. 4 Pengaruh konsentrasi ekstraktan terhadap Crya dalam
deteksi ion tiosianat menggunakan passive sampler

Tabel 4. 2 Perhitungan akurasi Crwa dan standar deviasi

Akurasi L
Ekstratan(% w/w) Pengukuran(%) Standar Deviasi
10 79,90 +13,96
15 80,76 +7,09
20 95,62 +17,48

Perbedaan volume inner solution yang digunakan dapat
memengaruhi  Kinerja passive sampler. Akurasi pengukuran
diperoleh sebesar 78,89% pada tahap untuk mempelajari pengaruh
kecepatan fasa ruah yang mana digunakan ekstraktan membran
sebanyak 20%(w/w) Aliquat 336-CI dan volume inner solution yang
digunakan sebesar 10 mL. Kemudian pada tahap mempelajari
pengaruh jumlah komposisi ekstraktan yang digunakan, dengan
komposisi yang sama tetapi digunakan volume sebanyak 5 mL
diperoleh akurasi pengukuran sebesar 95,62%, Hal ini menunjukkan
jika volume inner solution yang digunakan lebih sedikit maka akan
meningkatkan akurasi pengukuran Crwa Volume dalam inner
solution berkaitan dengan massa analit yang terkandung didalamnya.
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Sesuai persamaan (2.3.6) massa akan sebanding dengan jumlah
volume inner solution. Kemudaian Crwya berbanding terbalik
terhadap laju sampling(Rs), dalam hal ini ditemukan bahwa Rs
nilainya menurun jika volume inner solution ditingkatkan.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian Pembuatan dan Karakterisasi
PIM(Polymer Inclusion Membrane) Aliquat 336-CI/DOP sebagai
Passive Sampler untuk Deteksi SCN disimpulkan:
1. Kecepatan pengadukan fasa ruah mempengaruhi Kkinerja
passive sampler dalam deteksi ion tiosianat dengan metode dip in.
Semakin cepat pengadukan fasa ruah maka akan diperoleh waktu
kinetik(t) dan laju sampling(Rs) yang lebih cepat serta Crwa Yang
memiliki akurasi pengukuran yang besar. Kecepatan pengadukan
yang baik adalah 800 rpm dengan kinerja passive sampler adalah Rs
7 x 107 L/menit, Crwa 77,90 mg/L dan akurasi 79,89%
2. Konsentrasi ekstraktan dalam PIM suatu passive sampler
mempengaruhi kinerja passive sampler untuk deteksi ion tiosianat,
Jika konsentrasi ekstraktan yang digunakan semakin besar maka
akan diperoleh Rs yang lebih besar dan Crwa dengan %akurasi
pengukuran yang lebih baik. Passive sampler dengan PIM yang
tersusun dari 20% w/w Aliquat 336-Cl dengan memiliki kinerja Rs 1
x 10 L/menit, Crwa 93,58 mg/L dan akurasi sebesar 95,62%.

5.2 Saran

Perlu dipelajari dan dilakukan pengujian pengaruh
konsentrasi dan volume inner solution yang digunakan untuk
meningkatkan akurasi pengukuran Crya.
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LAMPIRAN
Lampiran A. Diagram Alir Penelitian

Persiapan Alat dan Bahan

A 4 \4

Pembuatan PIM Pembuatan
berbasis PVC Larutan dan
dengan Aliquat 336- Reagen
Cl dan DOP *
v 7 Larutan NaCl 1M
Pembuatan | |
Passive sampler Larutan Tiosianat
100 mg/L

Larutan FeCl; 1M

\4

Passive Sampling

\ 4

Pengukuran
Konsentrasi
Tiosianat secara <
Spektrofotometri

'

Analisis Data
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Lampiran B. Perhitungan dan Pembuatan Larutan
B.1 Larutan Tiosianat
B.1.1 Larutan Stok Tiosianat 100 mg/L
Larutan tiosianat yang ada dalam 1 liter larutan sebanyak

100 mg, maka padatan KSCN yang perlu ditimbang sebanyak

KSCN= MrKSCN SCN
massa = Mr SCN X massa

97
massa KSCN = §x 0,1g
massa KSCN = 0,167 g

sebanyak 0,167 KSCN dimasukkan ke dalam gelas kimia kemudian
dilarutkan dengan akuades  secukupnya. Selanjutnya larutan
dipindahkan ke dalam labu takar 1 L kemudian diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas.

B.1.2 Larutan Tiosianat Berbagai Konsentrasi

Larutan Tiosianat 100 mg/L digunakan untuk membuat
larutan standar dengan konsentrasi 2; 4; 6; 8; dan 10 mg/L
menggunakan perhitungan sebagai berikut :

10 ml x konsentrasi

Volume larutan tiosianat= G
konsentrasi larutan stok

L 10 ml x 2 mg/L
Volume larutan tiosianat=———— = 0,2 mL
100 mg/L

Tiap kenaikan konsentrasi dengan kelipatan 2 dibutuhkan larutan
tiosianat 100 mg/L sebanyak 0,2 mL .
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B.2 Larutan NaCl 1 M

Padatan NaCl ditimbang sebanyak 59,5 gram kemudian
dilarutkan dalam akuades sebanyak 1 liter sesuai perhitungan

berikut:

[NaCll = 7

1 mol/L = T—‘:

mol NaCl = 0,1 mol
mol = m;;:a

massa = mol x Mr
=1 mol x 59,5 gram/mol
=59,5 gram

B.3 Pembuatan Larutan FeCl;

Larutan FeCl; 1,000M dibuat dari padatan FeCl; sebanyak
16,200 g yang dilarutkan dalam 80 mL akuades.Larutan tersebut
ditambahkan HNO; pekat sebanyak 8 mL yang kemudian
dipindahkan ke dalam labu ukur 100 mL untuk ditanda batasakan

menggunakan akuades

B.4 Pembuatan PIM sebagai Passive Sampler

Massa total PIM yang dibutuhkan sebesar 300 mg sehingga

masing-masing bahan penyusun memiliki massa sebesar :

a. 10 % Aliquat 336-Cl

80
80 % PVC= Too X 300 mg= 240 mg

10
10 % Aliquat 336-Cl= Too * 300 mg=30 mg=0,03 g
massa Aliquat 336 — Cl
o=

~ Volume Aliquat 336 — Cl
0,03 g

Volume Aliquat 336-Cl

0,884 g/mL =

=34 uL

Volume Aliquat 336-Cl yang dibutuhkan sebanyak 74 ulL
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10
10 % DOP= Too x 300 mg=30 mg=0,03 g
massa DOP
Volume DOP

0,03 g
Volume DOP

Volume DOP yang dibutuhkan sebanyak 30,4 uL

p DOP=

0,986 g/mL = =30,4 uL

b. 15% Aliquat 336-ClI

75
75 % PVC= Too X 300 mg= 225 mg

15
15 % Aliquat 336-Cl= Too X 300 mg=30 mg=0,045 g
_ massa Aliquat 336-Cl
~ Volume Aliquat 336-Cl

p
0,045 g

0,884 g/mL =
OOT EME T Yo lume Aliquat 336-CI

=51 uL
Volume Aliquat 336-Cl yang dibutuhkan sebanyak 51 pL

10
10 % DOP= 100 x 300 mg=30 mg=0,03 g
massa DOP
Volume DOP
0,03 ¢
Volume DOP

Volume DOP yang dibutuhkan sebanyak 30,4 uL

p DOP=

0,986 g/mL = =30,4 pL

c. 20% Aliquat 336-Cl

70
70 % PVC= Too X 300 mg= 210 mg

20
20 % Aliquat 336-Cl= Too 300 mg=30 mg=0,06 g

34



_ massa Aliquat 336-Cl
- Volume Aliquat 336-Cl

0,06 g
0,884 g/mL =

Volume Aliquat 336-C1

=74 uL

Volume Aliquat 336-Cl yang dibutuhkan sebanyak 74 uL
10

10 % DOP= —— x 300 mg=30 mg=0,03 g

100

massa DOP

DOP= —— "
P Volume DOP

0,03 ¢g
Volume DOP

Volume DOP yang dibutuhkan sebanyak 30,4 uL

0,986 g/mL = =304 uL
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Lampiran C. Data Hasil Penelitian
C.1 Kurva Baku lon Tiosianat
Tabel C.11 Konsentrasi dan Absorbansi Kurva Baku Tiosianat

Konsentrasi (mg/L) Absorbansi

0 0

2 0,122
4 0,213
6 0,354
8 0,474
10 0,611

0.7
0.6

0.5

0.4 y = 0.0596x

03 R2 = 0.9965

Absorbansi

0.2
0.1

0 2 4 6 8 10 12
Konsentrasi(mg/L)

Gambar C.1.1 Kurva Baku lon Tiosianat
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C.2. Data Hasil Transport lon Tiosianat

C.2.1 Pengaruh Pengadukan terhadap waktu kinetik

Tabel C.2.1.1 600 rpm

Fasa penerima Fasa umpan Massa(mg) V eq(L)

t A C(mg/L) A C(mg/L) L

0 0 0 0,792 98,75312 0 0
30 0,076 9,4763 0,689 85,91022 0,0947 0,001103
60 0,107 13,342 0,663 82,66833 0,1334 0,001613
90 0,12 14,963 0,615 76,68329 0,1496 0,001951
120 0,389 48,504 0,587 73,19202 0,4850 0,006626
150 0,404 50,374 0,585 72,94264 0,5037 0,006905
180 0,478 59,601 0,541 67,45636 0,5960 0,008835
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Tabel C.2.1.2 800 rpm

Fasa penerima Fasa umpan Massa (mg) V gq (L)
t A C(mg/L) A C(mg/L)
0 0 0 0,792 98,75 0 0
30 0,021 2,6185 0,717 89,40 0,0262 0,000292
60 0,131 16,334 0,614 76,55 0,1633 0,002133
90 0,194 24,19 0,501 62,46 0,2418 0,003872
120 0,526 65,86 0,455 56,73 0,6558 0,011560
150 0,471 58,728 0,499 62,22 0,5872 0,009438
180 0,462 57,606 0,517 64,46 0,5760 0,008936
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Tabel C.2.1.3 1000 rpm

fasa penerima fasa umpan Massa(mg) V eq(L)
t A C(mg/L) A C(mg/L)
0 0 0 0,792 98,75 0 0
30 0,064 7,98 0,595 74,18 0,0798 0,001075
60 0,294 36,65 0,571 71,19 0,3665 0,005148
90 0,331 41,27 0,565 70,45 0,4127 0,005858
120 0,415 51,74 0,554 69,07 0,5174 0,007490
150 0,488 60,84 0,546 68,08 0,6084 0,089377

180 0,529 65,96 0,531 66,21 0,6596 0,009962




C.2.2 Pengaruh Komposisi Ekstraktan terhadap Crwa

Tabel C.2.2.1 Konsentrasi Hasil Transpor lon Tiosianat pada variasi konsentrasi carrier Aliquat 336-Cl

Pengulangan 1

Waktu Fasa Penerima Fasa Umpan
(menit) 10% 15% 20% 10% 15% 20%
A C A C A C A C A C A C
0 0 0 0 0 0 0 0,607 10,18 0,608 10,20 0,586 9,83
30 0,012 201 0023 38 0068 11,41 0,603 10,12 0,602 10,10 0,562 9,43
60 0,018 3,02 0032 537 0081 1359 0,597 10,02 0553 928 0543 0911
90 0,041 6,88 0065 1091 0,097 16,28 0594 997 0525 881 0,507 851
120 0,048 8,05 0,087 1460 0,122 2047 0582 9,77 0505 847 0472 7,92
150 0,068 9,73 0,092 1544 0,134 22,48 0553 928 049 822 0451 7,57
180 0,061 10,23 0,503 84,40 0,143 2399 0503 844 0469 7,87 0423 7,10
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Tabel C.2.2.2 Konsentrasi Hasil Transpor lon Tiosianat pada variasi konsentrasi carrier Aliquat 336-Cl
Pengulangan 2

Waktu Fasa Penerima Fasa Umpan
(menit) 10% 15% 20% 10% 15% 20%
A C A C A C A C A C A C
0 0 0 0 0 0 0 0,609 10,22 0,600 10,07 0573 9,61

30 0,015 252 0015 252 002 436 0591 992 0581 975 055 923
60 0,021 352 0,028 470 0037 621 0581 975 0554 930 0535 898
90 0026 436 0034 570 0,073 1225 0575 965 0538 9,03 0502 842
120 0032 537 0048 805 0,111 1862 0551 924 0512 859 0489 8,20
150 0,045 755 0059 99 0,172 2886 0545 9,14 0506 8,49 0444 745
180 0051 856 0065 1091 0,207 34,73 0501 841 0486 815 0429 7,20




Tabel C.2.2.3 Konsentrasi Hasil Transpor lon Tiosianat pada variasi konsentrasi carrier Aliquat 336-Cl
Pengulangan 3

Waktu Fasa Penerima Fasa Umpan
(menit) 10% 15% 20% 10% 15% 20%
A C A C A C A C A C A C
0 0 0 0 0 0 0 0,605 10,15 0,594 997 0591 992

30 0,013 218 0019 319 005 839 05 99 0577 997 0578 9,70
60 0,028 470 0026 436 0067 1124 0583 9,78 055 9,68 0529 8,88
90 0042 705 003 638 0125 2097 0565 948 0545 933 0513 8,61
120 0046 7,72 0,042 7,05 0,183 30,70 0543 911 0526 914 0464 7,79
150 0,061 856 0,060 10,07 0,196 3289 051 856 0497 883 0439 7,37
180 0,053 889 0077 1292 0,223 3742 0497 834 0484 834 0418 7,01
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C.3 Penentuan Laju sampling(Rs)

Tabel C.3.1 Laju Sampling(Rs) 10%Aliquat 336-Cl

Waktu massa (mg) Volume Eq(L)
0 0 0
30 0,0101 0,00009
60 0,0151 0,00015
90 0,0344 0,00035
120 0,0403 0,00041
150 0,0487 0,00052
180 0,0512 0,00061

Tabel C.3.2 Laju Sampling(Rs) 15%Aliquat 336-Cl

Waktu massa (mg) Volume Eq(L)
0 0 0
30 0,0193 0,00019103
60 0,0268 0,000289331
90 0,0545 0,000619048
120 0,073 0,000861386
150 0,0772 0,000938776
180 0,422 0,005362473
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Tabel C.3.2 Laju Sampling(Rs) 20%Aliquat 336-Cl

Waktu massa (mg) Volume Eq(L)
0 0 0
30 0,057 0,000604982
60 0,068 0,000745856
90 0,0814 0,000956607
120 0,1023 0,001292373
150 0,1124 0,001485588
180 0,12 0,001690307
0.0006 y = 3E-06x
R2=0.97
0.0005 %5
__0.0004 A
- °. .
~—=0.0003
S .
0.0002 e
e
0.0001 .
0 e”

0 30 60 90 120 150 180
waktu (menit)

Gambar C.3.1 Laju Sampling 10% carrier
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0.001

0.0008 E
30,0006 o
<70.0004 R? = 0.9658

0.0002 e

0 .

0 30 60 90 120 150
waktu(menit)

Gambar C.3.2 Laju Sampling 15% carrier

0.0018 y = 1E-05x
R2=0.9248
0.0015

°
0.0012

—~

:I/ .'...'
~0.0009 ..
L oo

> 0.0006 o 7
0.0003 '

0 .
0 30 60 90 120 150 180

waktu (menit)

Gambar C.3.3 Laju Sampling 20% carrier
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Tabel C.3.4 Laju Sampling pada tiga komposisi dan tiga kali

pengulangan

Rs (L/menit) x 10°®

ulangan
omposisi
10%

15% 20%
1 3 7 10
2 3 4 10
3 4 4 10
Rata-rata 3,3 5 10
SD 0,58 1,73 0
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Lampiran D. Perhitungan Data
D.1 Perhitungan Konsentrasi Rata-rata per Waktu
D.1.1 Pengaruh Kecepatan Pengadukan terhadap waktu kinetik

a. 600 rpm

Crwa = Massa sampler
Rs.t

Waktu(t) yang digunakan adalah waktu tepat sebelum fase
ekulibrium terjadi (t Kinetik)

t kinetik pada 600 rpm ulangan 1 terjadi pada waktu ke 180 menit
Massa yang digunakan adalah massa pada t kinetik = 0,687 mg

Rs =5 x 10® L/menit

Crwa-= 0,596 mg =66,2 mg/L
5 x 10° L/menit . 180 menit
b. 800 rpm
Crwa = Massa sampler

Rs.t
Waktu(t) yang digunakan adalah waktu tepat sebelum fase
ekulibrium terjadi (t kinetik)
t kinetik pada 800 rpm ulangan 1 terjadi pada waktu ke 120 menit
Massa yang digunakan adalah massa pada t kinetik = 0,655 mg
Rs =6 x 10° L/menit

Crwa-= 0,655 mg =77,9 mg/L
7 x 10°° L/menit . 120 menit

c. 1000 rpm

Crwa = Massa sampler
Rs.t

Waktu(t) yang digunakan adalah waktu tepat sebelum fase
ekulibrium terjadi (t kinetik)
t kinetik pada 800 rpm ulangan 2 terjadi pada waktu ke 180 menit
Massa yang digunakan adalah massa pada t kinetik = 0,659 mg

Rs =6 x 10™ L/menit
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Crwa-= 0,659 mg =61,01 mg/L
6 x 10° L/menit . 180 menit

D.1.2 Pengaruh Komposisi Ekstraktan terhadap Crwa

a. 10%

- Pengulangan 1

Crwa = Massa analit sampler
Rs.t

Massa = 0,0487 mg

Waktu =150 menit

Rs =3 x 10 L/menit

CTWA: 0,0487 mg = 97,32 mg/L
3 x 10°° L/menit . 150 menit

- Pengulangan 2

Crwa = Massa analit sampler
Rs.t

Massa =0,0377 mg

Waktu =150 menit

Rs =3 x 10° L/menit

CTWA: 0,0377 mg = 75,50 mg/L
3 x 10°® L/menit . 150 menit

- Pengulangan 3
Crwa = Massa analit sampler

Rs . tMassa =0,0377 mg
Waktu =150 menit
Rs =4 x 10° L/menit
Crwa-= 0,0377 mg = 75,50 mg/L

4 x 10°® L/menit . 150 menit

b. 15%
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- Pengulangan 1

Crwa = Massa sampler
Rs.t

Massa = 0,0730 mg

Waktu =120 menit

Rs =7 x 10°® L/menit

Crwa- 0,0730 mg

7 x 10 L/menit . 120 menit

- Pengulangan 2

Crwa = Massa sampler
Rs.t

Massa = 0,0403 mg

Waktu =150 menit

Rs =4 x 10°® L/menit

Crwa - 0,0403 mg

4 x 10° L/menit . 120 menit

- Pengulangan 3

Crwa = Massa sampler
Rs .t

Massa = 0,0352 mg

Waktu =150 menit

Rs = 4 x 10° L/menit

CTWA = 0,0352 mg

4 x 10 L/menit . 120 menit

c. 20%

- Pengulangan 1

Crwa = Massa sampler
Rs.t

Massa = 0,0730 mg

= 86,89 mg/L

= 83,89 mg/L

= 73,40 mg/L
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Waktu =150 menit
Rs =1 x 10° L/menit

CTWA: 0,112 mg

1 x 10° L/menit . 150 menit

- Pengulangan 2

Crwa = Massa sampler
Rs.t

Massa = 0,0403 mg

Waktu =120 menit

Rs =1 x 10" L/menit

Crwa-= 0,144 mg

1 x 10®° L/menit . 150 menit

- Pengulangan 3

Crwa = Massa sampler
Rs.t

Massa = 0,0352 mg

Waktu =150 menit

Rs =1 x 10° L/menit

Crwa-= 0,164 mg

1 x 10 L/menit . 150 menit
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= 74,94 mg/L

=96,19 mg/L

=109,62 mg/L



D.2 Perhitungan % Kesalahan

D.2.1 Pengaruh Pengadukan terhadap waktu kinetik

a. 600 rpm
Cawal -C
Y%error = - WA x 100%
C awal
%error = (98,75 - 66, 20)mg/L x 100% = 32,96 %

98,75 mg/L

%akurasi = 100%-32,96%

=67,03%
b. 800 rpm
Cawal -C
Yperror = ——————% % 100%
C awal

(98,75 - 77,90y mg /L

0 _
CITror =
% 98,75 mg/L

x 100% = 21,11 %

% akurasi = 100% - %error

=100% - 21,82%

=78,89%
c. 1000 rpm
Cawal - C
%error = - NI x 100%
C awal

(98,75 - 61,01 ) mg/L
98,75mg/L

%akurasi = 100% - 38,21% = 61,78%

%error = x 100% = 38,21 %

D.2.2 Pengaruh Komposisi terhadap Crwa
a. 10%

o1



Cawal - C
%error = TMTWA x 100%

(101,85 - 81,38)mg/L
101,85 mg/L

%akurasi = 100%-20,10%

%error = x 100% = 20,10 %

=79,9%

b. 15%
Cawal - C
%error = - A x 100%
C awal
error = L2078 8L MI/L - (hop = 19,24 %

100,78 mg/L
% akurasi = 100% - %error

=100% - 19,24%

=80,76%
c. 20%
Cawal -C
%error = TJWA x 100%
Yerror = L8 BN ML 000, = 4,38 %

97,87mg/L
%akurasi = 100% - 4,38%
= 95,62%
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