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Optimasi Metode Spektrofotometri Untuk Penentuan
Kadar |odida Berdasarkan Pembentukan Kompleks
[,-amilum Menggunakan Oksidator Persulfat

ABSTRAK

Penelitian ini mengkaji tentang penentuan kadar iodida
menggunakan teknik spektrofotometri sinar tampak dengan
menggunakan oksidator persulfat (S,05”) berdasarkan pembentukan
l,-amilum yang berwarna biru yang menyerap pada panjang
gelombang 614 nm. Tahapan pendlitian ini meliputi: penentuan
waktu optimum, varias konsentrasi S,0s> dan penentuan range
konsentrasi I” pengaruh terhadap absorbansi kompleks |,-amilum.
Kompleks I,-amilum dapat terbentuk dengan mengoksidasi I
menggunakan S,0¢”, kemudian |, yang terbentuk direaksikan dengan
amilum. Secara spektrofotometri sinar tampak pada panjang
gelombang 614 nm. Kadar iodida terkecil yang dapat diukur dengan
menggunakan teknik spektrofotometri sinar tampak adalah 20,3 ppm
dengan konsentrasi S,05” 300 ppm dan pada waktu 90 menit

Kata kunci: lodida, kompleks I,-amilum, persulfat, spektrof otometri



Optimization Of Spectrophotometry Method For |odide
Determination Based On The Formation Of Star ch-l1odine With
Oxidator Persulfate

ABSTRACT

This study was to examine determination of iodide using persulfate
visible spectrophotometry method based on complex formation of
blue colour starch-iodine determined at 614 nm wavel engths. Stages
of the study include: determining the optimum time, determine the
effect of concentration variations persulfate (S,0¢%) and range
concentration iodide (I,) on the iodine-starch complexes formation.
Preparation of starch-iodide complex to do by reacting I” with S,0¢”
as an oxidator and starch as an indicator. The resulting color will be
analyzed by visible spectrophotometry at a wavelength of 614 nm .
Smallest iodide levels can be measured by spectrophotometric
method at concentration of 20,3 ppm and S,0s” 300 ppm and
optimum time of 90 minutes.

Key word: lodide, IlodineeAmylum Complex, Persulfate,
Spectrophotometry
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PENDAHULUAN

11 Latar Belakang

Gangguan akibat kekurangan iodium (GAKI) menjadi
kendala utama untuk meningkatkan kualitas kesehatan manusia
Kualitas kesehatan penduduk di Indonesia dapat ditentukan dari
faktor makanan yang dikonsumsi sehari-hari. lodium merupakan
salah satu unsur penting dalam makanan yang sebagian besar
terdapat dalam bentuk senyawa kalium iodida (K1) dan kalium iodat
(KIOs) [1]. Kebutuhan harian iodium orang dewasa telah ditetapkan
sekitar 1 sampai 2 pg perkilogram berat badan. Angka kecukupan
iodium Amerika Serikat (RDA) tahun 1980 berkisar antara 40
sampai 120 pg untuk anak — anak sampai usia 10 tahun dan 150 pg
untuk anak — anak yang lebih tua dan orang dewasa. Suatu tambahan
sebanyak 25 pg dan 50 pg dianjurkan selama masa hamil dan
menyusui [2]. Oleh karena itu diperlukan suatu metode yang dapat
digunakan untuk penentuan kadar iodida.

Penentuan kadar iodida sangat penting karena untuk
mengetahui kelainan fungsi kelenjar tiroid sehingga gejala yang
timbul akibat GAKI dapat diketahui lebih awal [3]. Kelainan kelenjar
tiroid terjadi jika iodida dalam urin berada dalam ambang batas 0,4
ppm iodida4]. Organ utama yang mengikat iodida adalah kelenjar
tiroid yang berfungsi untuk membuat hormon tiroksin dan ginjal
akan mengeksekresikannya ke dalam urin sebagai ion iodida.

Metode umum yang digunakan untuk penentuan kadar iodida
diantaranya metode kromatografi. Metode kromatrografi cair kinerja
tinggi pasangan ion memiliki keunggulan yaitu dapat menentukan
dan memisahkan spesi-spesi iodium yaitu iodat/iodida secara
spesifik, cermat dan seksama, tetapi prosedur analisanya rumit dan
peralatannya kurang praktis untuk analisa lapang [5]. Oleh karena
itu, dibutuhkan suatu metode aternatif dalam penentuan kadar iodida
seperti metode spektofotometri yang telah ditetapkan oleh WHO
sebagai metode baku penentuan kadar iodida yang didasarkan pada
terjadinya reaks reduksi-oksidasi katalisis yang dikembangkan oleh
Kolthoff — Sandell. Metode spektrofotometri memiliki keunggulan
dalam hal selektivitas dan sensitivitas [6].



A. Black (1967) telah mengembangkan metode
spektrofotometri  untuk analisa iodida dengan menggunakan
oksidator KHSOs dan indikator leuco crystal violet [7]. Penggunaan
indikator leuco crystal violet kurang maksimal untuk suatu penelitian
karena bahan sulit didapat. Penentuan kadar iodida berdasarkan
metode sepektrofotometri Kolthoff- Sandell melibatkan Arsenit
(As™). Arsenit bila digunakan sebahgai bahan penelitian cukup
berbahaya sehingga dibutuhkan pengoksidator lain  untuk
mengoksidas iodida[8]. lodida dapat dioksidas menjadi |, yang
membentuk kompleks biru dengan amilum yang bisa digunakan
sebagai dasar pembuatan metode analisa iodida. Oksidator yang
biasa digunakan untuk mengoksidasi iodida diantaranya permanganat
dan persulfat. Permanganat tidak dapat digunakan pada pendlitian ini
sebagai oksidator karena larutan permanganat memberikan warna
ungu, sehingga pada penelitian ini digunakan persulfat sebagai
oksidar [6].

Menyimpulkan dari uraian di atas maka pada penelitian ini
dilakukan optimasi metode spektrofotometri untuk penentuan kadar
iodida,yang didasarkan pada pembentukan I,-amilum dengan
digunakan persulfat (S,0s”) sebagai bahan oksidator. Intensitas
warna l,-amilum yang terbentuk pada larutan tergantung waktu
optimum pengukuran, konsentrasi oksidator yang digunakan, dan
konsentrasi iodida yang digunakan, sehingga dalam penelitian ini
dilakukan  penentuan waktu optimum pengukuran, penentuan
panjang gelombang maksimum, variasi konsentrasi oksidator dan
varias konsentrasi iodida untuk mendapatkan range konsentrasi yang
dapay diukur dengan menggunakan metode spektrofotometri
berdasarkan pembentkan kompleks I,-amilum.

12 Rumusan M asalah
Berdasarkan uraian yang telah dikemukakan di atas maka
permasalahan yang timbul adalah:
1. Berapakah waktu optimum yang digunakan untuk melakukan
pengukuran kadar iodida berdasarkan pembentukan
I -amilum dengan menggunakan metode spektrof otometri ?
2. Bagaimana pengaruh varias konsentras larutan S,06%
terhadap kecepatan pembentukan kompleks I,-amilum untuk
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penentuan kadar iodida dengan yang menggunakan metode
spektrofotometri ?

Bagaiman range konsentrasi larutan I” pada penentuan kadar
iodida dengan menggunakan metode spektrofotometri ?

Batasan Masalah

Konsentrasi awal larutan I sebesar 203 ppm
Spektrofotometer yang digunakan adalah spektronic-20 merk
Spectronic Educator Thermo Spectronic

Tujuan Pendlitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut
Menentukan waktu optimum yang digunakan untuk
melakukan pengukuran kadar iodida dengan menggunakan
metode spektrof otometri

Mengetahui pengaruh varias konsentrasi larutan S,04”
terhadap kecepatan pembentukan kompleks I,-amilum yang
akan diukur menggunakan metode spektrofotometri
Mengetahui range konsentrasi larutan | pada penentuan
kadar iodida dengan menggunakan metode spektrofotometri

Manfaat Penelitian
Dari penelitian ini diharapkan penggunaan oksidator S,05”

pada metode spektrofotometri yang didasarkan pada pembentukan
I,-amilum dapat digunakan untuk penentuan kadar iodida akurat
menggunakan pereaksi yang mudah didapat dan tidak berbahaya.
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21 lodida

lodium adal ah sejenis mineral yang terdapat di alam, baik di
tanah maupun di air, lodium merupakan zat gizi mikro yang sangat
diperlukan untuk pertumbuhan dan perkembangan mahluk hidup,
terutama manusia. Bila tanah kekurangan iodium maka semua
tanaman (termasuk sayuran dan buah-buahan) yang tumbuh di
atasnya juga kekurangan iodium. Ternak yang hidup di daerah
tersebut juga akan mengalami kekurangan iodium. Sebagai
dampaknya, manusia yang hidup di lingkungan demikian dapat
dipastikan juga akan mengalami kekurangan iodium [9]

K eberadaan iodium di alam tidak ditemukan dalam keadaan
bebas melainkan ditemukan dalam bentuk persenyawaan, antara lain
sebagai kalium iodida dan kalium iodat. lodida juga didapar di air
laut yang terasimilasi dengan  rumput laut, senyawa chili
mengandung 0,25 natrium iodat (NalO3) [10], tanah kaya nitrat
(dikenal sebagai kalis, yakni batuan sedimen kalsum karbonat
yang keras), air garam dari air laut yang dismpan, dan di dalam air
payau dari sumur minyak dan garam. Kalium iodida tidak stabil
terutama untuk waktu penyimpanan yang lama[11].

lodium dalam bentuk iodida ialah bahan dasar yang penting
untuk sintesis hormon tiroid [12]. Semua iodium yang masuk ke
dalam tubuh baik berasal dari makanan maupun minuman, dalam
bentuk kimia yang akan diubah menjadi iodida. lodida yang akan
masuk ke dalam sirkulasi darah yang selanjutnya diikat oleh kelenjar
tiroid, dipakai sebagai bahan dasar pembentukan hormon tiroksin (T3
dan T4) dan ginja, yang mengekresikannya ke dalam urin [8].
Kelainan kelenjar tiroid terjadi jika iodida dalam urin berada dalam
ambang batas 0,4 ppm iodida [4]. Bila lebih banyak hormon tiroid
dalam darah, laju metabolisme meningkat, bila iodin tidak sesuai
dengan apa yang dibutuhkan, maka akan memunculkan masalah
tubuh yang lain. lodium dalam alkohol, digunakan sebagai antiseptik
luka agar tidak terkena infeks [13]. Kekurangan iodum dalam tubuh
dapat menyebabkan penyakit yang sering disebut dengan Gangguan
Akibat Kekurngan lodium (GAKI).



Gangguan akibat kekurangan iodium (GAKI) menjadi kendala
utama untuk meningkatkan kualitas kesehatan manusia. Kualitas
kesehatan penduduk di Indonesia dapat ditentukan dari faktor
makanan yang dikonsumsi sehari-hari. Diperkirakan 37% penduduk
masih dalam resiko berupa kretinisme ( hipotiroid konginetal )
dengan ciri antaralain keterbelakangan mental. Selain itu GAKI juga
menyebabkan terjadinya gondok, dan rendahnya Intelligence
Quotient (1Q) [10].

Kelainan akibat GAKI dalam tubuh dapat di deteksi dengan
menentukan jumlah iodium dalam urin. Kandungan iodium dalam
urin untuk penderita GAKI berat adalah < 2 pg/dL, untuk GAKI
moderat 2,0-4,9 pg/dL, dan untuk GAKI ringan yaitu 5,0-9,9 ug/dL
[6] [14][13].

2.2 Reaksi lodida
lodida dalam bentuk senyawa kalium iodida dapat bereaksi
dengan beberapa senyawa diantaranya sebagai berikut [16] :
1. KI direaksikan dengan Asam Sulfat pekat
2K + HzSO4pekat - KQSO4+ I,

2. KI direaksikan dengan perak nitrat
Kl + AgNO; — Aglikuning + KNO;

3. Kl direaksikan dengan kupri sulfat
KI + CUSO4 - Cul!lcoklat + I, + KZSO4

4. KI direaksikan dengan Merkuri Klorida
Reaksi : KI + HgCl — Hglimerah + KCI
lodida dapat membentuk kompleks berwarna jika
direaksikan dengan amilum atau kloroform, pemilihan indikator ini
tidak terpengaruh oleh naik turunnya bilangan oksidasi atau potensial
larutan, melainkan berdasarkan pembentukan kompleks dengan
iodium [17].

1. Amilum
I, + Amilum = lod-Amilum (biru)
Penggunaan Indikator amilum berdasarkan pembentukan
kompleks lod-Amilum yang larut dengan lodium (I,) yang berwarna

5



biru cerah. Mekanisme pewarnaan biru ini karena terbentuknya suatu
senyawa dari amilum dan atom iod. Fraksi amilosa-amilum
mempunyai  bentuk helikal dan dengan itu membentuk celah
berbentuk saluran. Dalam saluran itu terdapat suatu rantai iod linear,
Warna biru disebabkan oleh ketujuh elektron luar atom lod yang
mudah bergerak. Sehingga terbentuk warna biru.

2. Kloroform

Kloroform digunakan sebagai  indikator untuk titras
lodometri, berdasarkan fungs kloroform sebagai pelarut organik
yang melarutkan iodium dalam fase organik (fase nonpolar).
Melarutnya lodium dalam kloroform memberi warna violet. Hal ini
karena lodium sukar larut dalam air, larut hanya sekitar 0,0013 mol
perliter pada suhu 25° C. Tetapi sangat mudah larut dalam larutan Kl
karena membentuk lon Trilodida (I3) dan dalam kloroform
memberikan warna violet.

Reaks iodida juga dapat terjadi dengan beberapa oksidator
yang dapat mengoksidas iodida menjadi iodium diantaranya

[91.[17], [18]:
Tabel 2.1 Reaksi K| dengan oksidator

Oksidator Reaks

O,diudara | 4H" + 41" + O, - 21, + 2H,0

Cu (I1) 2Cu* +41- Q 2Cul +1,
S04 S04 + 21 Il 2S0,” + 1,
NO, HNO, + 3I' +2H" . 2NO+ 5 + 2H,0
Cr ,05" Cr,05" + 61"+ 14H" - 3I, + 2Cr¥'+ 7H,
MnO, MnO,+4H +21° - 2Mn°*+2H,0+1,
Cl, Cly+ 1 - 2Cl " +1,




2.3 Kalium lodida

Kaium iodida bersifat higroskopis, berwarna purih, memiliki
berat molekul relative sebesar 166 g/mol, mudah larut dalam air
terutama air yang mendidih, larut dalam teanol (95%) dan juga
gliserol [19]. Kaium iodida tidak stabil terutama untuk waktu
penyimpanan yang lama [11]. Kalium iodida dapat terdekomposisi
menjadi iodium melibatkan suatu reaksi redoks dengan bantuan suatu
oksidator. Reaksi tersebut dapat diliat pada persamaan 2.1:

S05+2 <+ 2SO0+, E°>=254V (2.2

Harga potensial reduks (E°) 254 V persamaan 2.1
menunjukkan bahwa iodida sangat mudah tereduksi menjadi iodium
(1,) oleh suatu zat yang bersifat oksidator seperti ion S,0¢” dan
senyawa lain yang memiliki sifat oksidator kuat.

24 Indikator Amilum

Indikator amilum tersusun dari senyawa amilosa dan
amilopektin. Amilosa merupakan bagian dari amilum yang larut
dalam air dan bila direaksikan dengan iodium akan memberikan
warna biru sedangkan amilopektin - merupakan polisakarida
bercabang bagian dari amilum yang terdiri atas molekul-molekul
glukosa yang terikat satu sama lain melalui ikatan 1,4-glikosidik
dengan percabangan melalui ikatan 1,6-glikosidik pada setiap 20-25
unit molekul glukosa. Amilopektin tidak larut dalam air dan bila
direaksikan dengan iodium memberikan warna ungu hingga merah
[20]. Struktur dari amilosa dan amilopektin dapat diliat pada gambar
2.1 dan gambar 2.2 [21].

Gambar 2.1. Struktur amilosa



Gambar 2.2. Struktur amilopektin

Perubahan warna menjadi warna biru tua kompleks amilum
karena berikatan dengan iod. Molekul iod diikat pada permukaan
beta mylase, yang merupakan suatu konstituen dari amilum. Beta
mylase inilah yang membentuk adanya warna biru tua[22].

25 M etode Spektrofotometri

Spektrofotometri merupakan suatu metoda anaisa yang
didasarkan pada pengukuran serapan sinar monokromeatis oleh suatu
lgur larutan berwarna pada panjang gelombamg spesifik dengan
menggunakan monokromator prisma ataukis difraksi  dengan
detektor fototube. Spektrofotometer adalah aat untuk mengukur
transmitan atau absorban suatu sampel sebagal fungsi panjang
gelombang. Sedangkan pengukuran menggunakan spektrofotometer
ini, metoda yang digunakan sering disebut dengan spektrofotometri
[23].

M etode spektrofotometri merupakan metode yang sederhana,
lebih cepat analisisnya dan sampel yang digunakan dalam jumlah
kecil dapat ditentukan dengan metode ini [8]. Metode
spektrofotometri didasarkan pada interaksi antara energi radias
elektromagnetik dengan molekul. Interaksi tersebut menyebabkan
terjadinya penyerapan energi radias elektromagnetik, dimana
serapan ini karakteristik atau spesifik untuk setiap molekul tersebut
[24].

Spektrofotometer terdiri dari beberapa bagian  penting
(Gambar 2.1) antara lain sumber cahaya (lampu deuterium atau
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lampu tungsen) yang berfungsi memberikan radiasi elektromagnetik
pada daerah UV, monokromator berfungsi untuk menguraikan
gelombang cahaya menjadi panjang gelombang yang sesuai dan
detector yang akan mencatat intensitas cahaya yang ditransmisikan
[25].

Sumber | M onokroma Sel Detektor
cahaya tor penyerap

!

Gambar 2.3 Diagram Spektrofotometer

24 Penentuan Kadar |odida dengan Spektrofotometri

Penentuan kadar iodida berdasarkan metode spektrofotometri
yang telah dikembangkan A. Black dengan menggunakan oksidator
KHSOs dan indikator leuco crystal violet [7]. Penggunaan indikator
leuco crystal violet kurang maksimal untuk suatu penelitian karena
bahan sulit didapat. Metode spektrofotometri  juga telah
dikembangkan oleh Kolthoff- Sandell berdasarkan reaks reduksi
katalisis. Pada metode sepektrofotometri  Kolthoff- Sandell
digunakan ion Ce (V) sebaga bahan oksidator, kemudian digunakan
Arsenit (As*) yang akan mereduksi iodium yang akan menghasilkan
warna kuning [8]. Penggunaan Cerium dan arsenit sebagai bahan
penelitian cukup berbahaya sehingga dibutuhkan pengoksidator lain
untuk mengoksidasi iodida misalnya bisa digunakan permanganat
dan persulfat. Pada penelitian ini digunakan bahan oksidator
persulfat karena tidak mengganggu jalannya reaksi. Agar terbentuk
warna digunakan amilum sebagai indikator yang akan membentuk
kompleks dengan iodida membentuk kompleks I,-amilum yang
berwarnabiru

Adapun prinsip metode ini adalah berdasarkan pembentukan
kompleks I,-amilum dengan menggunkan okidator persulfat yang
didasarkan pada reaksi reduksi-oksidasi reaksi. Reaksi reduksi dan
oksidas terjadi antara ion iodida (I") dengan oksidator persulfat
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(S,05%), dimana akan terjadi resks oksidas dari iodida
menghasilkan iodium.

Reaksi yang terjadi dapat diliat pada persamaan 2.2 ,2.3, dan
2.426].

2 <« I+ 2 JE°=-0,5355 (2.2)
S0 +2 +>» 250, E° =+2,01 (2.3)
SOZ+2IT <+> 2S04+, [E°=+254 (2.4)

Setelah terbentuk 1odium (1) ditambahkan amilum sebagai indikator
yang akan membentuk senyawa kompleks lod-amilum. Kompleks
I,-amilum apabila telah terbentuk akan ditandai dengan terbentuknya
warnabiru. Reaks yang terjadi dapat diliat pada persamaan 2.5.

[,+ Amilum — |LAmilum (2.5)
Kemudian dilakukan pengukuran absorbans untuk mengetahui kadar
iodida yang terdapat dalam larutan tersebut. Pada pengukuran
absorbans dilakukan pada panjang gelombang warna biru yang
sesual dengan tabel 2.2 [33].

Tabel 2.2 Spektrum cahaya tampak dan warna-warna komplementer

Panjang Gelombang
(nm) Warna Warna Komplementer

400-435 Violet Kuning-Hijau
435-480 Biru Kuning
480-490 Hijau-Biru Oranye
490-500 Biru-Hijau Merah
500-560 Hijau Ungu
560-580 Kuning-Hijau Violet
580-595 Kuning Biru
595-610 Oranye Hijau-Biru
610-750 Merah Biru-Hijau
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Anadisa kuantitatif —pada penelitian ini didasarkan pada
hukum Lambert-Beer yang menyatakan hubungan antara serapan,
tebal cuplikan dan konsentrasi yang dinyatakan dalam persamaan 2.6

[27].

A=¢cb.c=loglo/lt=1log /T =-log T (2.6)
Dimana lo= Intensitas cahaya yang masuk

It = Intensitas cahayayang ditransmisikan

T = Transmitans

€ = absorbsivitas molar (mol L™ cm™)

b = tebal kuvet (cm)

¢ = konsentrasi (mol L™)

A = absorbansi

Secara teori terdapat hubungan linier antara serapan terhadap
konsentrasi apabila pengukuran serapan beberapa larutan standar
pada kosentasi tertentu, maka dibuat kurva hubungan antara
absorbans versus konsentrasi [34].

Kurva hubungan antara absorbansi (A) dan konsentrasi (C)
terlihat pada Gambar 2.2 [28].

—
C

Gambar 2.4 Kurva hubungan antara konsentrasi
dengan absorbansi

Dari kurva hubungan antara konsentrasi dengan absorbansi

dapat pula ditentukan nilai ekstingsi molar. Berikut rincian harga €
terhadap puncak grafik
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Tabel 2.3 Range nilai ekstingsi molar

Ekstings molar (Mcm™) K eterangan
1-10 Sangat lemah
10-100 Lemah
100 - 1000 Sedang
1000 — 10000 Kuat
10000 - 1000000 Sangat kuat

Dari tabel tersebut dapat ditarik kesimpulan bahwa semakin
tinggl nila ekstingsi molar yang diperoleh dalam suatu penelitian
maka tingkat sensitivitasnya kan semakin baik.

Dalam hukum Lambert-Beer ha yang harus diperhatikan
[22] :

1. Radias yang masuk harus monokromeatis

2. Spesies penyerap yang satu dengan yang lain tidak saling
mempengaruhi pada proses penyerapan

3. Penyerapan terjadi pada volume dan luas penampang yang
sama

4. Larutan harusjernih

25 Oksidator

Oksidator yaitu zat yang dapat menyebabkan zat lain
mengalami oksidasi sehingga dirinya sendiri akan mengalami reduksi
[29]. Umumnya unsur-unsur nonlogam merupakan oksidator yang
baik karena memiliki keelektronegatifan tinggi sehingga mudah
menangkap atau menarik elektron kearah dirinya. Walaupun
demikian tidak selalu digunakan unsur dalam semuareaksi kimia.

lodida termasuk dalam golongan unsur halogen, dimana
dalam satu golongan dari atas ke bawah iodida merupakan unsur
yang lebih mudah mengalami oksidasi dibandingkan dengan
unsur-unsur halogen lain. Hal ini didasarkan pada nilai potensia
reduksi dalam satu golongan dari atas kebawah semakin kecil.
Berikut merupakan nilai potensila reduksi dari golongan unsur
halogen [30]:

F, +2¢ - 2F |E°=+4287V
Cl,+2e¢ - 2CI" ,E°=+136V
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Br,+2e¢ - 2Br° ,E°=+107V
I,+2e” - 2T ,E°=+0,54V

Dari data diatas dapat diliat bahwa nila potensial iodida terkecil
dalam satu golongan sehingga mudah teroksidasi jika direaksikan
dengan oksidator kuat.

Larutan yang biasa digunakan sebagai oksidator adalah ion
permangananat (MnQOy), ion kromat (CrO,*), ion kromat (Cr,0;%).
Ketiga zat tersebut merupakan oksidator yang kuat dan mudah
melepas oksigen sehingga penanganannya perlu berhati-hati [19]. lon
permanganat  berwarna ungu demikian pula larutan yang
mengandung ion permanganat. Warna tersebut merupakan ciri khas
dari ion permanganat. Biasanya dalam laboratorium ion permanganat
diperoleh dari garam kalium permanganat (KMnQOg). KMnO,
merupakan suatu kristal berwarna hitam keunguan [32]. Suatu
oksidator dapat dikatakan oksidator kuat ditinjuan dari nilai
potensial reduksinya, semakin besar nilai potensial reduksi yang
dimiliki oleh suatu senyawva maka akan semakin kuat senyawa
tersebut mengoksidas (mengalami reduksi) senyawa yang memiliki
nilai potensia rendah. Berikut merupakan data potensial reduksi dari
beberapa oksidator yang dapat mengoksidasi iodida menjadi iodium
[33]

Tabel 2.4 Tabel Potensial Standart

Oksidator Reaksi E° (V)
NOsz NO; +3H" +2¢ = HNO,+H,O | +094
Ce™ Ce*+e o Ce* +1,44
Cr,0; | Cr,O” + 14H" + 6 e 2Cr* | +1,33
+ 7H,0
|03_ |03 +6H"+5e = % |2(aq) + 3H20 +1,178
MnO, MnO, + 8H' + 5e ~ Mn* + | +1,51
4H,0
S,05” S0+ 26 - 2507 +2,01

Keberhasilan pembentukan iodida bebas tergantung pada
oksidator [30]. Oksidator yang dapat digunakan yaitu persulfat,
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permanganat, arsenit, cerium Pada penelitian ini digunakan kalium
persulfat. Penggunaan kalium persulfat sebagai oskidator sangat
dianjurkan namun harus dilakukan pada konsentrasi iodida yang
tinggi agar reaksi tidak berjalan lambat. Penggunaan oksidator
seperti kalium kromat, hidrogen peroksida, natrium hipoklorit, serta
kalium persulfat pernah dilakukan namun belum diperoleh
keterangan oksidator yang terbaik untuk mengubah iodida menjadi
iodium [30] .

2.6

1

2.

Hipotesis

Hipotesis yang digjukan dalam penelitian ini adalah :

Waktu pengukuran yang optimum dapat meberikan hasil
pengukuran yang maksimal

Adanya pengaruh penambahan konsentras S,0s% yang
digunakan sebagai bahan oksidator dalam penentuan kadar
iodida berdasarkan pembentukan kompleks |,-amilum
dengan menggunakan metode spektrofotometri

Waktu pembentukan kompleks lod-amilum berpengaruh
terhadap penentuan kadar iodida dengan menggunakan
metode spektrofotometri
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BAB |11

METODOLOGI

31 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Analitik,
Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam,
Universitas Brawijaya, Malang.Penelitian dilaksanakan pada bulan
24 September 2012 — 24 November 2012.

3.2 Alat dan Bahan Pendlitian
321 Alat Pendlitian

Peralatan yang dibutuhkan dalam pendlitian ini antara lain :
neraca analitik merk Adventrer Model AR 2130,gelas kimia, labu
ukur, spatula, pipet tetes, pipet ukur, pipet volume, kaca arloji, botol
semprot, bola hisap, dan spektronik 20 merck (Spectronic Educator
Thermo Spectronic), dan peralatan gelas yang umum digunakan
dalam laboratorium.

3.22 Bahan Penelitian
Bahan yang digunakan adalah kalium iodida (Merck), kalium
persulfat (Merck), indikator amilum 1%, aquadem.

3.3 Tahapan Penelitian
Metode penelitian yang dilakukan adalah metode percobaan
di laboratorium berdasarkan prinsip spektrofotometri. Penelitian
dilakukan dengan pembentukan kompleks I,-amilum yang ditandai
dengan terbentuknya warna biru dengan menggunakan bahan
oksidator S,05>. Tahapan penelitian ini antaralain:
1. Preparas larutan
- Pembuatan larutan induk I 203 ppm
Pembuatan larutan induk S,0¢” 1000 ppm
Pembuatan larutan S,0¢° dengan berbagai variasi
konsentrasi 100, 200, 300, 400, 500 ppm
Pembuatan larutan baku I”
Penentuan panjang gelombang maksimum kompleks
lod-amilum.

15



2. Penentuan waktu optimum

3. Pengaruh variasi konsentrasi larutan S,0s”

4. Penentuan range konsentrasi larutan I” terhadap pembentukan
kompleks I-amilum

34 CaraKerjaPendlitian
34.1 Preparas Larutan
3.4.1.1 Preparas Larutan Induk |I” 203 ppm

Larutan I" 203 ppm dibuat dari padatan kalium iodida yang
dikeringkan terlebih dahulu pada suhu 50°C selama 2 jam dalam
oven, setelah itu Kl didiamkan dalam desikator selam 30 menit.
Padatan K1 dengan BM = 166 g/mol an Ar | = 127 g/mol ditimbang
sebanyak 0,2656 gram dan dilarutkan dengan akuadem dalam beaker
glass.Kemudian dipindahkan ke dalam labu ukur 100 mL secara
kuantitatif dan ditambah akuadem hingga tanda batas.

3.4.1.2 Preparas Larutan |nduk S,0¢% 1000 ppm

Larutan S0z 1000 ppm dibuat dari pelarutan padatan
K,S,0¢” dengan BM K,S,0s = 270 g/mol ditimbang sebanyak
0,404 gram dan dilarutkan dalam beaker glass. Kemudian
dipindahkan ke labu ukur 100 ml secara kuantitatif dan ditambah
akuadem hingga tanda batas

3.4.1.3 Pembuatan Larutan Baku I

Larutan 1" 203 ppm dipipet sebanyak 1 mL ke labu ukur 10
ml. Kemudian ditambah akuadem hingga tanda batas secara
kuantitatif. Larutan dikocok hingga homogen. Pembuatan larutan I
dilakukan pada berbagai konsentrasi diantaranya 20,3 ppm, 40,6
ppm, 60,9 ppm, 81,2 ppm, dan 101,5 ppm dibuat dengan prosedur
yang sama dipipet dari larutan I© 203 ppm hanya saja pemipetan
berurut mulai dari 2 ml untuk larutan I” 40,6 ppm hingga 5 ml untuk
larutan I” 101,5 ppm.

3.4.1.4 Pembuatan Larutan S,0¢ 100 ppm, 200 ppm, 300 ppm,
400 ppm, 500 ppm
Larutan S,0¢” 100 ppm dibuat dari larutan S,0” 1000 ppm.
Larutan S,0g” 1000 ppm dipipet sebanyak 1 mL ke labu ukur 10 ml.
Kemudian ditambah akuadem hingga tanda batas secara kuantitatif.
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Larutan dikocok hingga homogen. Pembuatan larutan S,0s% 200
ppm, 300 ppm, 400 ppm, dan 500 ppm dibuat dengan prosedur yang
sama dipipet dari larutan S,05” 1000 ppm hanya saja pemipetan
berurut mulai dari 2 ml untuk larutan S,0s> 200 ppm hingga 5 ml
untuk larutan S,0s> 500 ppm.

3.4.1.5 Penentuan Panjang Gelombang Maksmum Kompleks

I od-amilum

Larutan I" 203 ppm dipipet 1 mL dan dimasukkan dalam |abu
ukur 10 mL, ditambah larutan S,0g” 1000 ppm sebanyak 1 mL, dan
ditambah indikator amilum 1 mL. Selanjutnya ditambah akuades
hingga tanda batas. Dan dikocok hingga homogen. Kemudian larutan
yang terbentuk didiamkan hingga terbentuk warna biru. Kemudian
diukur absorbansinya pada panjang gelombang 400 nm sampai 750
nm dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Panjang
gelombang maksimum yang diperoleh dari nilai absorbans tertinggi
dapat digunakan selama penelitian.

3.4.2 Penentuan Waktu Optimum

1 ml larutan I' 203 ppm direaksikan dengan 1 ml larutan
S,05 1000 ppm dimasukkan dalam labu ukur 10 ml, ditambah
amilum 1%, selanjutnya ditanda bataskan dengan akuadem, dikocok,
dan didiamkan hingga terbentuk warna biru. Setelah terbentuk warna
dilakukan pengukuran dengan range waktu 5 menit untuk menit ke 1
hingga menit ke 60 dan range waktu 10 menit untuk menit ke 60
hingga menit ke 120. Pengukuran dilakukan dengan menggunakan
spektronic-20 pada panjang gelombang 614 nm. Hasil pengukuran
kemudian dibuat grafik hubungan antara nilai absorbansi dengan
waktu.

3.4.3 Pengaruh Varias Konsentras Larutan S,06%

Dipipet 1 ml larutan I 203 ppm direaksikan dengan larutan 1
ml, 2ml, 3 ml, 4 ml dan 5 ml larutan S,0¢% 1000 ppm pada labu ukur
10 ml yang berbeda. Kemudian ditambah amilum 1%, ditanda
bataskan dengan akuadem dan didiamkan hingga terbentuk warna
biru Setelah terbentuk warna dilakukan pengukuran dengan
menggunakan spektronic-20 pada panjang gelombang 614 nm hingga
diperoleh nilai absorbansi. Dari pemipetan pada larutan S,05” 1000
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ppm diperoleh variasi konsentrasi sebesar 100 ppm, 200 ppm, 300
ppm, 400 ppm, 500 ppm. Kemudian dibuat grafik hubungan antara
nilai absorbansi dan konsentrasi.

34.4 Penentuan Range Konsentras Larutan I

Dipipet 1ml larutan S,0s” 1000 ppm direaksikan dengan
larutan 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml dan 5 ml larutan I 203 ppm pada labu
ukur 10 ml yang berbeda. Kemudian ditambah amilum 1%, ditanda
bataskan dengan akuadem, dikocok, dan didiamkan hingga terbentuk
warna biru Setelah terbentuk warna dilakukan pengukuran dengan
menggunakan spektronic-20 pada panjang gelombang 614 nm hingga
diperoleh nilai absorbansi. Dari pemipetan pada larutan 1" 203 ppm
diperoleh varias konsentrasi sebesar 20,3 ppm, 40,6 ppm, 60,9 ppm,
81,2 ppm, 101,5 ppm. Kemudian dibuat grafik hubungan antara nilai
absorbans dan konsentrasi.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Metode standart yang sering digunakan untuk analisa kadar
iodida adalah metode spektrofotometri. Penggunaan metode ini
membutuhkan suatu bahan oksidator untum mengoksidasi iodida
menjadi iodium dan tak jarang juga membutuhkan suatu indikator
agar terbentuk kompleks berwarna. A. Black (1967) telah
mengembangkan metode spektrofotometri untuk analisa iodida
dengan menggunakan oksidator KHSOs dan indikator leuco crystal
violet. Penggunaan indikator leuco crystal violet kurang maksimal
untuk suatu penelitian karena bahan sulit didapat. Metode
spektrofotometri juga telah dikembangkan oleh Kolthoff- Sandell
berdasarkan reaks reduksi katalisis. Pada metode sepektrofotometri
Kolthoff- Sandell digunakan ion Ce (IV) sebagai bahan oksidator,
kemudian digunakan Arsenit (As®) yang akan mereduksi iodium
yang akan menghasilkan warna kuning. Penggunaan Cerium dan
arsenit sebagai bahan penelitian cukup berbahaya sehingga
dibutuhkan oksidator lain untuk mengoksidas iodida. Pada
penelitian ini digunakan persulfat sebagai bahan oksidator dan
amilum sebagai indikator untuk penentuan kadar iodida dengan
menggunakan metode spektrofotometri. Pada penelitian yang
dilakukan meliputi penentuan panjang gelombang maksimum,
penentuan waktu optimum pengukuran, variasi konsentrasi bahan
oksidator, dan penentuan range konsentrasi larutan I.

11 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Kompleks

| >-amilum

Pada suatu penelitian dengan menggunakan metode
spektrofotometri yang didasarkan pada absorpsi sinar pada panjang
gelombang tertentu dari suatu analit maka diperlukan penentuan
panjang gelombang maksimum. Hal ini dikarenakan apabila suatu
pengukuran dilakukan pada panjang gelombang maksimum akan
memperkecil kesalahan dalam pengukuran atau meningkatkan
kepekaan analisis. Penentuan panjang gelombang maksimum
bertujuan memperoleh nila absorbsivitas yang paling tinggi.
Semakin tinggi nilai absorbsivitas diharapkan  sensitivitas
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pengukuran semakin baik. Pada penentuan panjang gelombang
maksimum kompleks I,-amilum ini dilakukan dengan menggunakan
konsentrasi larutan S,0s” 100 ppm dan 1 ml amilum 1%. Penentuan
panjang gelombang maksimum lod-amilum dilakukan pada range
panjang gelombang 400-750 nm yang sesuai dengan tabel 2.2.
Dari hasil penelitian diperoleh spektra hububungan antara
panjang gelombang vs absorbans ditunjukkan pada Gambar 4.1._1
S ) |

-

M
B M —Peok N - - W

Gambar 4.1. Spektra hubungan panjang gelombang (nm) dengan
absorbans

Berdasarkan spektra yang dihasilkan, didapatkan panjang
gelombang maksimum sebesar 614 nm. Panjang gelombang yang
didapatkan sudah sesuai dengan literatur. Hasil penentuan panjang
gelombang maksimum ini akan digunakan untuk percobaan
selanjutnya. Hal ini dikarena jika pengukuran dilakukan tidak pada
panjang gelombang maksmum dikhawatirkan hasil serapan yang
diberikan kurang optimum disebabkan karena adanya serapan dari
zat lain yang ikut terserap pada panjang gelombang tersebut.
Sehingga pengukuran harus dilakukan pada panjang gelombang
maksimum

12 Penentuan Waktu Optimum

Pada saat |, hasil dari oksidasi oleh S,05% direaksikan
dengan amilum maka akan terbentuk kompleks I,-amilum yang
berwarna biru. Reaksi pembentukan lod-amilum tidak terjadi secara
cepat tetapi resksinya berjalan lambat sehingga dibutuhkan
penentuan waktu optimum. Penentuan waktu optimum ini  bertujuan
untuk mengetahui rentang waktu yang tepat untuk melakukan
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pengukuran agar diperoleh hasil yang maksimal, karena ketepatan
waktu pengukuran sangat berpengaruh dengan nilai absorbansi yang
dihasilkan.

Penentuan waktu optimum dilakukan dengan variasi waktu
yaitu 15 s hingga 120 menit. Hal ini dapat diliat pada gambar 4.2
yang menunjukkan waktu optimum untuk pengukuran dengan pada
konsentrasi I” yang digunakan sebasar 20,3, konsentrasi S,05° yang
digunakan sebesar 100 ppm dan amilum 1%.

0,45
0,4
0,35

0,3

Absorhans|

0 1n 20 2 ) v il Fil 518 218} TiXy T 1240
Waktu (=)

Gambar 4.2. Kurva hubungan antara absorbans dengan waktu

Reaksi pembentukan lod-amilum terjadi sangat lambat
sehingga dibutuhkan waktu yang lama agar dapat terbentuk
kompleks I-amilum secara sempurna. Gambar 4.1 menunjukkan
pada menit ke-10 telah terjadi pembentukan kompleks |,-amilum
dengan nilai absorbansi 0,08. Nilai absorbansi yang ditunjukkan pada
gambar 4.1 semakin meningkat seiring dengan bertambahnya waktu.
Hal ini menunjukkan bahwa senyawa kompleks I,-amilum belum
terbentuk semua dengan kata lain belum mencapai kesetimbangan,
sehingga peningkatan nilai absorbans masih ditunjukkan hingga
menit 90. Pada menit ke-90 sampai menit ke-120 menunjukkan nilai
absorbansi yang konstan seiring dengan bertambahnya waktu,
dengan nilai serapan yaitu 04. Ha ini dimungkinkan karena
kompleks I,-amilum yang terbentuk sudah mencapai kesetimbangan.

Berdasarkan gambar 4.1 didapatkan waktu optimum
pengukuran pada menit ke-90. Kemudian dilakukan waktu
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pengukuran dalam pembentukan kompleks I,-amilum  dengan
menggunakan spektrofotometri pada menit ke-90. Ha ini
dikarenakan untuk memperkecil tingkat kesalahan, karena pada
menit ke-90 merupakan waktu aman dan masih berasa dalam range
waktu optimum untuk pengukuran.

43  Pengaruh Varias Konsentrasi Larutan S,0g"

Pada penelitian ini dilakukan variasi konsentrasi larutan
S,05”. Hal ini bertujuan untuk mengetahui konsentrasi optimum
oksidator dalam mengoksidasi iodida menjadi iodium untuk
pembentukan kompleks I,-amilum. Penentuan konsentrasi optimum
larutan S,05> yang bertindak sebagai oksidator didasarkan pada
reaksi kesetimbangan berikut :

2I > )+ 2, E°=-0,535V x1

SOZ +2e <> 250, E°=+201V x1

S0Z+2I° <> 250,57 +1, [E°=+254
I,+ Amilum —  LAmilum

Dari persamaan (2.4) dapat dinyatakan bahwa semakin banyak
reaktan yang ditambahkan maka akan semakin banyak pula produk
yang dihasilkan, begitu pula sebaliknya. Reaks akan terus bergeser
Jika dalam suatu reaks kesetimbnagan ada penambahan atau
pengurangan reaktan hal ini dilakukan agar terjadi kesetimbangan.

Penentuan konsentras  optimum larutan S,05% dilakukan
dengan varias konsentrasi larutan S,0s 100 ppm, 200 ppm,
300 ppm, 400 ppm, 500 ppm. Konsentras S,0s° yang digunakan
sudah berlebih untuk dapat mengoksidasi I” dengan kadar 20,3 ppm.
Pengukuran dilakukan pada waktu optimum 90 menit. Hal ini dapat
diliat pada gambar 4.3 yang menunjukkan konsentrasi optimum
larutan S,05° yang dapat beresksi sempurna dengan larutan I
dengan konsentras 20,3 ppm.
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Gambar 4.3. Kurva hubungan konsentrasi S,06% dengan absorbansi

Pada Gambar 4.3 ditunjukkan semakin tinggi konsentrasi
S,05” yang digunakan maka nilai absorbansi yang diperoleh akan
semakin tinggi pula hingga reaks tersebut mencapai kesetimbangan.
Dari gambar 4.3 ditunjukkan bahwa pada konsentrasi S,04° 300
hingga 500 ppm telah mencapai kesetimbangan dengan nilai
absorbans sebesar 0,39 ppm.

44 Penentuan Range Konsentrasi Larutan | Pada

Penentuan Kadar iodida

Pada penelitian ini dilakukan penentuan range konsentrasi
larutan I~ pada penentuan kadar iodida dengan menggunakan metode
spektrofotometri berdasarkan pembentukan kompleks lod-amilum.
Penentuan range konsentrasi larutan 1" ini bertujuan agar dapat
melihat linieritas pengukuran. Dimana dari linearitas tersebut dapat
diketahui selektivitasnyaa dan range konsentrasi yang dapat diukur.
Penelitian ini dilakukan dengan menggunakan variasi konsentras
larutan I” 10; 20,3; 60,9; 81,2; 101,5 ppm dan konsentras S,05”
100 ppm dengan 1 ml indikator amilum 1%. Pemgukuran dilakukan
pada menit ke-90

Hasil penentuan range konsentrasi larutan I” pada penentuan
kadar iodida dengan menggunakan metode spektrofotometri
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berdasarkan pembentukan kompleks I,-amilum dapat dilihat dalam
Gambar 4.4.
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03 y'=0,0099x- 0,02

R4 -0,9926

4] 20 40 an 80 m
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Gambar 4.4. Kurva hubungan konsentrasi |- dengan Absorbansi

Data dalam Gambar 4.4 menyatakan semakin banyak jumlah
konsentrasi larutan I© yang digunakan maka akan semakin banyak
kompleks lod-amilum yang terbentuk, sehingga nilai absorbansinya
juga meningkat. Reaks akan berjalan semakin cepat seiring
terbentuknya senyawa kompleks 1,-amilum.

Secara teori terdapat hubungan linier antara absorbansi
terhadap konsentras apabila pengukuran serapan beberapa larutan
standar pada kosentasi tertentu, maka dibuat kurva hubungan antara
absorbansi versus konsentrasi [34]. Pada gambar 4.4 menunjukkan
adanya hubungan linier antara konsentrasi dengan nilai absorbansi
yang diperoleh. Hal ini juga ditunjukkan dari nilai regresi sebesar
0,9926 dengan persamaan regresi linear y = 0,0099x-0,02, dimana
0,0088 menyatakan slope atau kemiringan dan 0,0153 adalah nilai
dari intersep. Dari nila absorbans yang diperoleh dapat dihitung
nila ekstings molar yang diperoleh. Nila ekstingss molar
menunjukkan sensitivitas.
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Pada penilitian ini diperoleh nila ekstingss molar
pada kisaran 1000 hingga 10000. Dari hasil yang diperoleh dapat
dismpulkan bahwa tingkat sensitivitasnya baik hal ini ditandai
dengan sedikit perubahan konsentrasi maka akan menghasilkan
perubahan nilai absorbansi yang besar. Jika sensitivitas nya besar
maka kesalahan yang dihasilkan akan semakin kecil pada penentuan
jumlah konsentrasi terkecil dari larutan I” yang diukur secara tepat
Selain itu dari hasil penentuan range konsentras larutan |I° pada
penentuan kadar iodida dengan ~menggunakan  metode
spektrofotometri berdasarkan pembentukan kompleks |od-amilum,
pada range konsentras 20 hingga 80 ppm masih menunjukkan
kenaikan. Sehingga belum diperoleh range konsentras terkecil
hingga terbesar yang tidak dapat diukur dengan menggunakan
metode ini. Sehingga diperlukan penelitian lebih lanjut untuk
menetukan rentang konsentrasi latutan I” yang dapat diukur, sehingga
dapat ditentukan konsentrasi terkecil dan terbesar yang dapat diukur
dengan menggunakan metode ini.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

51 Kesimpulan
Dari hasil penelitian optimasi metode spektrofotometri untuk
penentuan kadar iodida berdasarkan pembentukan kompleks |-
amilummenggunakan] oksidator persulfat dapat disimpulkan bahwa:
1. Waktu pengukuran optimum pada menit ke-90
2. Konsentras optimum dari oksidator persulfat yang
digunakan adalah 300 ppm
3. Range konsentrasi larutan I masih menunjukkan linieritas
pada konsentrass 10 ppm hingga 101,5 ppm dengan nilai
regresi sebesar 0,9926 dengan persamaan regresi linear
y = 0,0099x-0,02, dan nila ekstingsi molar yang
menunj ukkan bahwa sensitivitasnya baik.

52 Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dalam penentuan
linieritas pengukuran, sehingga dapat ditentukan konsentras terkecil
dan terbesar yang dapat diukur dengan menggunakan metode Ini,
perlu dilakukan penentuan kadar iodida dari suatu sampel, Sehingga
kebenaran han keberhasilan suatu metode dapat diuji dengan
menetukan ketepatan dan ketelitian metode tersebut dalam
pengukuran.
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LAMPIRAN

A. Perhitungan dan Pembuatan L ar utan

A.1l  Perhitungan dan Pembuatan L arutan Baku I
- Konsentrasi larutan I” 203 ppm (dalam 0,1 L)
Mr K1l =166 g/mol

Arl =127 g/mol
Massa K| yang ditimbang = :ir % 203 ppm
166-=
=— X 203 ppm
Ly, ppe
= 26,56 mgram
= 0,02656 gram dalam 100 ml

A.2  Perhitungan dan Pembuatan L arutan S,0g” 1000 ppm

20 == I+ 2e, E°=-0,535V x1(2.2)
SO +26 Z—> 2S04 E°=+201V x1(2.3)
SOS+2° Z2 2805+, E°=+254 (2.4)

NS0 "= (U2 x nI’
= (1/2) x 0,16 mmol = 0,08 mmol
=8x 10" mol
Massa = nx Mr
= 0,08 mmol x 270

= 21.6 mgram = 0,0216 gram
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M =8x10°mol /0,1 L
=8 x 10* mol/L

Pada penelitian ini digunakan konsentrasi S,0g” 1000 ppm

Konsentrasi larutan S,05% 1000 ppm (dalam 0,1 L)
Mr K5S,04 =270 g/mol
Ar S,0¢” = 197 g/mol

Mr kalium Persulfat
Arpersulfat

Massa K,S,0g yang di timbang = X 1000 ppm

_ 270 g/mol

% 1000 ppm

T157 g/mol
= 140,6 mgram
= 0,1406 gram dalam 100 ml
1000 ppm =mg/ 0,1L
Massa = (1000 mg/L) x 0,1L
=100mg
=0,1gram

Mol = massa/ Mr

(100 mg) / (270 mg/mol)

0,37 mmol = 0,00037 mol
M =mol /V
=(0,00037mol ) / 0.1L
=3,7x 10° mol/L
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A3 Pembuatan Larutan I 20,3 ppm, 40,6 ppm, 61 ppm, 81,2
ppm, 101,5 ppm

Konsentrasi V yang digunakan dari larutan baku
(Ppm) (ml)
20,3 1
40,6 2
61 3
81,2 4
101,5 5

Dipipet 1 mL larutan I" 203 ppm ke dalam labu ukur 10 mL
dan diencerkan dengan akuadem hingga tanda batas, untuk
konsentrasi selanjutnya dilakukan dengan prosedur yang sama.
dengan menggunakan volume yang telah ditentukan.

A4 Pembuatan Larutan S,0s 100 ppm, 200 ppm, 300 ppm,
400 ppm, 500 ppm

Konsentrasi V yang digunakan dari larutan baku
(Ppm) (ml)
100
200
300
400
500

QB WN|F

Dipipet 1 mL larutan S,05> 1000 ppm ke dalam labu ukur
10 mL dan diencerkan dengan akuadem hingga tanda batas, untuk
konsentrasi selanjutnya dilakukan dengan prosedur yang sama
dengan menggunakan volume yang telah ditentukan.

Perhitungan mol dari pengenceran S,05”

100 ppm=mg/ 0,01L

Massa = (100 mg/L) x 0,01L
=1mg

Mol =massa/ Mr
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(L mgram) / (270 gram/mol)

3,7 x 10° mmol
=3,7x 10° mol
M =mol /V
=(3,7x10° mol ) / 0,01L
= 3,7 x 10 mol/L
200 ppm = mg/ 0,01L
Massa = (200 mg/L) x 0,01L
=2mg
Mol  =massa/ Mr
= (2 mgram) / (270 gram/mol)

7,4 x 10° mmol

7,4 x 10° mol

M =mol /V
=(7,4x 10° mol ) / 0,01L
=7,4x 10* mol/L

300 ppm =mg/ 0,01L

Massa = (300 mg/L) x 0,01L
=3mg

Mol = massa/ Mr

(3 mgram ) / (270 gram/mol)

1,1 x 10° mmol
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=1,1x 10° mol

M =mol / V
=(1,1x 10° mol ) / 0,01L
= 1,1x 10° mol/L

400 ppm = mg/ 0,01L

Massa = (400 mg/L) x 0,01L
=4mg

Mol = massa/ Mr

(4 mgram)) / (270 gram/mol)
= 1,48 x 10 mmol
= 1,48 x 10° mol
M =mol /V
= (1,48 x 10° mol ) / 0,01L
= 1,48 x 10° mol/L
500 ppm = mg/ 0,01L
Massa = (500 mg/L) x 0,01L
=5mg
Mol = massa/ Mr
= (5 mgram) / (270 gram/mol)
= 1,85 x 102 mmol
=1,85x 10° mol

M =mol /V
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A5

=(1,85x 10° mol ) / 0,01L
=1,85x 10 mol/L

Perhitungan Ekstingsi Molar
Konsentrasi larutan I” 20,3 ppm

20,3 ppm=mg/ 0,01L
Massa = (20,3 mg/L) x 0,01L
=2,03x 10" mg
=2,03x 10*gram
Mol  =massa/ Mr
= (20,3 x 10*gram) / (166 gram/mol)
1,2 x 10°mol

<
I

mol / V
=(1,2x 10°mol ) / 0.01L
=1,2 x 10" mol/L
Ekstingsi molar
A =¢eb.c
017 =gxlcmx12.10"mol/L
3 =(0,47)/(1cmx 1,2. 10* mol/L)
=1416 mol/ L. cm
Konsentras larutan I 60,9 ppm
60,9 ppm =mg/ 0,01L
Massa = (60,9 mg/L) x 0,01L
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=6,09 x 10" mg
=6,09 x 10*gram
Mol =massa/ Mr
= (6,09 x 10*gram ) / (166 gram/mol)
= 3,6 x 10°mol
M =mol /' V
=(3,6x 10°mol ) / 0.01L
=3,6 x 10" mol/L
Ekstingsi molar
A =¢ebe
061 =egx1cmx3,6.10"mol/L
€ =(0,61) /(1 cmx 3,6. 10" mol/L)
=1694 mol/ L. cm
Konsentrasi larutan I” 81,2 ppm
81,2 ppm=mg/ 0,01L
Massa = (81,2 mg/L) x 0,01L
=8,12x 10" mg
=8,12x 10" gram
Mol  =massa/Mr
=(8,12 x 10*gram) / (166 gram/mol)
=4,8x 10°mol
M =mol / V
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=(4,8x 10°mol ) / 0.01L
= 4,8 x 10" mol/L
Ekstingsi molar
A =eb.ec
0,76 =exlcmx4,8.10"mol/L
£ =(0,76) /(1 cm x 4,8. 10 mol/L)
=1583mol/L.cm
Konsentrasi larutan I" 101,5 ppm
101,5 ppm =mg/ 0,01L
Massa = (101,5 mg/L) x 0,01L
=1,015mg
= 1,015 x 103 gram

Mol = massa/ Mr

= (1,015 x 10°gram) / (166 gram/mol)

=6,1x 10°mol
M =mol /V
= (6,1 x 10°mol ) / 0.01L
=6,1x 10™ mol/L
Ekstingsi molar
A =eb.c
085 =gx1cmx6,1.10*mol/L
3 =(0,85)/(1cmx 6,1. 10* mol/L)
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=1393 mol/L.cm

A.6 Perhitungan Fhitung
A.6.1 Perhitungan Fhitung Penentuan Waktu Optimum

Tabel A.6.1 Penentuan waktu optimum pembentukan kompleks

I>-amilum

Waktu(x) 3 2 ) bzans ) 3 Rata-rata | Total
0,25 0,05 0,05 0,06 0,05 0,16
0,5 0,05 0,06 0,06 0,06 0,17
1 0,06 0,06 0,07 0,06 0,19

5 0,06 0,07 0,07 0,07 0,2
10 0,07 0,09 0,09 0,08 0,25
15 0,1 0,12 0,11 0,11 0,33
20 0,12 0,15 0,15 0,14 0,42
25 0,15 0,15 0,15 0,15 0,45
30 0,14 0,14 0,16 0,15 0,44
35 0,14 0,15 0,16 0,15 0,45
40 0,15 0,17 0,19 0,17 0,51
45 0,19 0,2 0,19 0,19 0,58
50 0,2 0,19 0,19 0,19 0,58
60 0,2 0,19 0,19 0,19 0,58
70 0,2 0,26 0,28 0,25 0,74
80 0,32 0,29 0,36 0,32 0,97
90 0,39 0,4 0,39 0,39 1,18

100 0.4 0,41 0,39 0,40 1,2
120 0.4 0,4 0,39 0,40 1,19
Total 10,59

Untuk mengetahui ada tidaknya pengaruh tiap-tiap

perlakuan, maka dilakukan uji F dengan langkah-langkah sebagai

berikut:
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1. Menghitung Faktor Korelas (FK)
2

2.

3.

4.

e 0
£8 4 Vi
FK = i=1 j-1 1]
p°n
_ (10,59)?
19”3
=1,9675
Menghitung Jumlah Kuadrat (JK)
a JK Tota (JKT)

JKT=§é_\ﬁj2- FK

i=1 j=1

JKT =[(0,05)? + (0,05)% + ... + (0,39)% + (0,39)7] - 1,9675

= 0,699
b. JK Perlakuan (JKP)
2

da&y 0
asgaviz
iz18j=1

JKP = T

_ (016)° +(017)° +... + (1,2)° + (119)°
3

- 19675

=0,7269
c. JK Galat percobaan (JKG)
JKG = KT - JKP = 0,699 - 0,7269 = -0,0279
Menghitung Kuadrat Tengah (KT)

a KT Perlakuan=__ JKP = xp = 07269

dBperlakuan  n-1 18
=0,0403
b. KT Galat percobaan=__ JKG = JKG
dBpercobaan  (nxp)- n

:M =-0,0007342
38

Menghitung nilai F
KTP = 00403 —_ 54,88

KTG - 0,0007342

I:hitung =
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Frabe 5= F (0,05; 18, 38) = 1,88
Karena Fiae > Fritung, Maka Ho diterima, artinya tidak ada perbedaan
yang nyata, sehingga dilakukan pengujian lebih lanjut dengan uji
BNT.
BNTag = taz: agy X (2KTG/p)®®
=1 (0,025; 38) x (2 x -0,0007342/3)*°
= 1,960 x -0,0221 = -0,0433
A.6.2 Perhitungan Fhitung Penentuan Volume Per sulfat

Tabel A.6.2  Penentuan volume persulfat optimum

konsentrasi (ppm absorbansi rata-

- (ppm) 4 (y)2 o Total

100 0,39 0,39 0,39 0,78

200 0,41 0,39 0,4 0,8

300 0,46 0,46 0,46 0,92

400 0,53 0,49 0,51 1,02

500 0,6 0,5 0,55 1,1
Total 4,62

Untuk mengetahui ada tidaknya pengaruh tiap-tiap
perlakuan, maka dilakukan uji F dengan langkah-langkah sebagai
berikut:

1. Menghitung Faktor Korelas (FK)
2

N0
E AV
FK = &ia j-’l @
P N
2
FK = (4’62) =2,134
5x2

2. Menghitung Jumlah Kuadrat (JK)
a JTota (KT)
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JKT =§ a Yij?2- FK
i=1 j=1
KT =[(0,39)%+ (0,41)* + ... + (0,49)* + (0,5)] - 2,134
=0,0446
b. JK Perlakuan (JKP)
2

$ap 0
aga vijz

JKp=""C2 2 pg

_ (0,78)° +(08)* +...+ (1,02) + (11)* -
2

2134

=11056

b. JK Galat percobaan (JKG)
JKG = KT - KP=0,0446 - 1,1056 = -1.061

3. Menghitung Kuadrat Tengah (KT)

a KT Pelakuan= _ KP = xp= 11056 _ 576,
dBperlakuan  n-1 4
b. KT Galat percobaan= __ JKG = JXKG
dBpercobaan  (nxp)- n
=2 11061 _ 522122

4. Menghitung nilai F

Fhing = KTP = 02764 =1 24943
KTG - 022122

Frabei 5= F (0,05; 4, 5) = 5,19

Karena Fane > Fritng, Maka Ho diterima, artinya tidak ada perbedaan
yang nyata dalam perlakuan variasi oksidator persulfat terhadap nilai
absorbans yang diperoleh, sehingga dilakukan pengujian lebih lanjut
dengan uji BNT.

BNTsy = t(u/z; dB) X (2KTG/p)05
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=1(0,025; 5) x (2 x-0,22122 /2)*®
=2,571x-0,4703 = -1,2091

B. Data Hasil Penelitian

B.1 Penentuan Waktu Optimum

Tabel B.1 Waktu optimum dilakukan pengukuran dengan
konsentrasi larutan S,05* 1000 ppm, larutan I” 203
ppm dan amulim 1%

waktu(x) absorbansi (y) rata-rata
1 2 3

0,25 0,05 0,05 0,06 0,05
0,5 0,05 0,06 0,06 0,06
1 0,06 0,06 0,07 0,06
5 0,06 0,07 0,07 0,07
10 0,07 0,09 0,09 0,08
15 0,1 0,12 0,11 0,11
20 0,12 0,15 0,15 0,14
25 0,15 0,15 0,15 0,15
30 0,14 0,14 0,16 0,15
35 0,14 0,15 0,16 0,15
40 0,15 0,17 0,19 0,17
45 0,19 0,2 0,19 0,19
50 0,2 0,19 0,19 0,19
60 0,2 0,19 0,19 0,19
70 0,2 0,26 0,28 0,25
80 0,32 0,29 0,36 0,32
90 0,39 0,4 0,39 0,39
100 0.4 0,41 0,39 0,40
120 0.4 0,4 0,39 0,40
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Gambar B.1. Kurva Hubungan Antara Absorbansi dengan Waktu

B.2  Pengaruh Varias Konsentras Larutan S,0¢”

Tabel B.2. Pengaruh variasi konsentrasi larutan S,05” %pada
penentuan kadar iodida berdasarkan pembentukan
kompleks lod-amilum yang ditandai dengan
kenaikan absorbansi.

konsentrasi (ppm) absorbansi (y) rata-
(x) 1 2 rata
100 0,39 0,39 0,39
200 0,39 0,39 0,39
300 0,46 0,46 0,46
400 0,49 0,49 0,49
500 0,5 0,5 0,5
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Gambar B.2. Kurva hubungan konsentrasi S,05% dengan absorbansi

B.3 Pengaruh Varias Konsentras Larutan I

Tabel B.3

Penentuan range  konsentras
penentuan kadar iodida berdasarkan pembentukan
kompl eks |od-amilum

larutan

Konsentrasi (ppm) (x)

Absorbansi (y)

20,3 0,17
60,9 0,61
81,2 0,76

pada
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