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PENGARUH pH DAN ION ASING TERHADAP KINERJA
ELEKTRODA SELEKTIF ION (ESI) SULFAT TIPE
KAWAT TERLAPIS BERBASIS PIROPILIT UNTUK
MENDETEKSI SULFAT PADA MINUMAN

ABSTRAK

Beberapa metode telah dikembangkan untuk penentuan
sulfat dalam suatu sampel. Pada penelitian inhteldakukan
aplikasi elektroda selektif ion sulfat berbasisopilit untuk
menentukan sulfat pada minuman. Keberadaan suléala p
minuman, khususnya pada jajanan es dapat ditentd&agan
metode potensiometri menggunakan ESI sulfat tipegak&erlapis
berbasis piropilit. Hasil penelitian ESI sulfat gatelah dibuat
menunjukkan respoilernstian terbaik pada kisaran konsentrasi
10° — 10" M atau setara dengan 0.96 — 9600 ppm sulfat.
Mempunyai kepekaan rata-rata sebesar 29.7 mV/dettadgan
limit deteksi pengukuran 1.15 x 10/ atau setara dengan 0.1104
ppm sulfat. Pengaruh pH dan ion asing juga dipelajalam
penelitian ini. Variabel penelitian ini meliputi pkrutan yang
divariasi dari pH 3 — 10 dan ion asing yang digama&dalah ion
Cl dan ion P@" dengan konsentrasi 10M menggunakan
metode larutan tercampur. Hasil penelitian menuguokbahwa
pada pH 7 ESI sulfat memberikan respWNarnstian terbaik.
Adanya kehadiran ion asing ion "Cllan ion P@" tidak
memberikan pengaruh terhadap kinerja ESI sulfatgytatah
dibuat. Hal ini ditunjukkan dengan nilai koefisieslektivitas
(Kj) yang kurang dari satu. Konsentrasi sulfat yangikig
dengan ESI sulfat berbasis piropilit sebesar 1,0p81 sulfat
(sampel es coklat) dan 1,459 ppm sulfat (sampeimeton)
dimana konsentrasi tersebut masih dalam batas amank
dikonsumsi. (Ambang batas maksimal sulfat yangedbplehkan
dalam minuman sebesar 250 ppm, menurut SMCL).

Kata kunci: Faktor Nernst, lon Asing, pH, Potensiometri



INFLUENCES THAT INCLUDE THE EFFECTS OF pH AND
IONS EXCHANGE ON ELECTRODE SELECTIVE IONS (ESI)
SULPHATE BASE PHYROPILLITE FOR DETECTION

SULPHATE IN WATER

ABSTRACT

Several methods have been developed for the
determination of sulfate in a sample. In the agpiin of this
research has been conducted sulfate ion seledéetaegle based
piropilit to determine sulfate in beverages. Thesgnce of sulfate
In beverages, especially in hawker ice can be oWated by
potentiometric method using sulfuric ISE piropltiased coated
wire type. The results have been made ISE sulfateodstrated
the bestNernstian response in the concentration range of 10
10" M or the equivalent of 0.96 - 9600 ppm sulfatevidg an
average sensitivity of 29.7 mV / decade with a cteda limit of
measurement 1:15 x 20 or equal to 0.1104 ppm sulfate. Effect
of pH and foreign ions are also studied in thiseaesh. The
variables of this study include the pH of the golutwas varied
from pH 3-10 and foreign ions used are ioria@ ion PO}~
concentration of 1& M mixed solution method. The results
showed that at pH 7 ISE sulfate bé&&rnstian response. The
presence of foreign ions Clion and ionP0;~ no effect on the
performance of ISE sulfate has been made. Thisdated by
the selectivity coefficient () is less than one. Sulfate
concentrations were measured by ISE-based pircpiliate at
1.093 ppm sulfate (chocolate ice samples) and 1p#59 sulfate
(melon ice samples) where the concentration is wiithin safe
limits for consumption. (Maximum threshold sulfateverages
are allowed in the amount of 250 ppm, accordingNtCL).

Keywords : Nernst Factor, lon Exchange, pH, Potentiometric
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Dalam air sungai diindikasikan banyak terkandung
kontaminan, salah satunya adalah ion sulfat. |dfatsdalam air
mempunyai beberapa spesi diantarany8®, HSQ; dan SQ.
Dalam air sungai tidak hanya mengandung ion sidfaipi juga
mengandung ion-ion yang dapat bereaksi denganumatdan
magnesium yang terkandung dalam air. Apabila angauyang
mengandung ion sulfat dikonsumsi oleh manusia madaat
menimbulkan iritasi pada saluran pencernaan atek laxative
dan dehidrasi yang berlebih. Menurut SMCL batas gimakm
sulfat yang terkandung dalam air minum sebesapps®[1].

Beberapa teknik analisis selama ini dikembangksoku
analisis sulfat [2]. Salah satu teknik analisis laldladengan
menggunakan sifat umum dari sulfat yang banyakatetkng
dalam air yang dapat di reaksikan dengan bariumdeo Dari
reaksi tersebut dapat dilakukan analisis spekliofetri dengan
penambahan reagen kondisioning.

Teknik yang sedang berkembang adalah teknik asalisi
sensor elektrokimia yang berupa elektroda selektifESI). ESI
merupakan sensor elektrokimia (elektroda) yang menakan
membran selektif ion sebagai sensor yang bersitaingiometrik
[3 & 4]. Penggunaan ESI dalam analisis kimia sarhgas$ dari
analisis 1on-ion anorganik yang sederhana hinggdeknb
organik yang kompleks. Hal ini karena ESI memikiglebihan
jika dibandingkan dengan metode lain, yaitu memputipgkat
selektivitas yang cukup tinggi sehingga tidak pedilakukan
teknik pemisahan terlebih dahulu pada sampel. Radsentrasi
analit cukup kecil memberikan hasil analisis cukaantitatif
dan tepat (< 1 ppb). Akan tetapi kinerja ESI sarga¢ngaruhi
oleh lingkungan diantaranya pH serta ion asing yerdapat
dalam larutan sampel. Sedangkan proses analisiggueakan



pmetode spektrofotometri, kolorimeri, memerlukanegarasi
sampel sebelum dilakukannya proses analisis.

Pada saat ini sudah banyak diteliti terkait dengan
pembuatan ESI wuntuk ion sulfat yang pada umumnya
mengunakan membran cair. Membran cair merupakany&sj
terbuat dari bahan cairan senyawa organik yang hkernerat
molekul yang tinggi dan bersifat tidak larut aittu&tur senyawa
aktifnya memungkinkan terjadinya pertukaran ionasation
bebas dalam larutan yang diukur dengan ion-ion padikul
senyawa aktif yang dimiliki oleh membran tersebdjt Di satu
sisi membran cair ini mempunyai kelemahan yaitipoasya
diganggu oleh hidrostatik, pengadukan dan hadibaf@an aktif
permukaan, serta memerlukan teknik pembuatan daanganan
kusus dalam pengukurannya [5]. Untuk mengetahuiidien
selektivitas dari suatu ion dalam larutan analikanailakukan
pengukuran poensial pada larutan analit. Setelampeamleh
data potensial maka dilakukan perhitugan denganggwrakan
persamaan 1.1 :

Ex—Ey 2— 2—
Pot (1022="Lx 45047~ )~ aS04

Cl~ = Slope

K
217 N
S04 (aCl)Z

(1.1)
Sehubungan dengan adanya kelemahan dari beberapa
metode sebelumnya, maka dalam penelitian ini dileemgkan
metode penentuan kadar sulfat dalam minuman meagguan
elektroda selektif ion (ESI) sulfat tipe kawat &gris berbasis
piropilit yang sebelumnya harus dilakukan peneiitigerkait
pengaruh pH dan ion asing secara potensiometra Hadarnya
pengukuran ESI dapat bekerja ketika timbul bedansial yang
mendekati membran yang merupakan antarmuka daribnaem
dan larutan analit yang berprinsip dari sel galvdPotensial
tersebut berupa listrik, fungsi dari timbulnya pwi@l tersebut
dapat memisahkan dua larutan yang bersifat elékyamg terjadi
pada antarmuka membran [8]. Pada saat kontak ddagaan
analit, bahan aktif membran akan mengalami disosmejadi
lon-ion bebas pada antarmuka membran dengan lardika
anion yang berada dalam larutan dapat menembuss bata
antarmuka membran dengan larutan yang tidak salamgpur,
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maka akan terjadi reaksi pertukaran ion denganbgms pada
sisi aktif membran sampai mencapai kesetimbandektrekimia

[9].

Dalam ESI sulfat tipe kawat terlapis yang digumaka
dalam penelitian ini menggunakan kawat platina (Rjena
bersifat inert, tahan terhadap pengaruh kimia dalefserta tidak
berpengaruh terhadap membran. Selain itu juga meyapsifat
konduksi yang baik, sehingga arus listrik yang timbkibat
perpindahan massa dalam larutan dapat dihantarkan k
potensiometer dengan baik. ESI dengan basis kaslapis ini
memiliki kelebihan diantaranya tidak memerlukan utan
pembanding dalam proses pengukurannya, pembuatannya
sederhana, dapat menentukan konsentrasi analiindgianlah
kecil, bersifafportable. Kinerja ESI ini dapat dilihat dari beberapa
parameter diantaranya Faktor Nernst, waktu resposia
pemakaian, selektivitas serta batas deteksi [5].

1.2Perumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang pada sebelumfgia te
diuraikan maka dapat dirumuskan permasalahan dadsm@litian
ini yaitu :

1. Bagaimana pengaruh pH terhadap kinerja Elektroda
Selektif lon (ESI) sulfat tipe kawat terlapis bemi@an
piropilit yangNernstian ?

2. Bagaiman pengaruh ion asing terhadap kinerja Edétr
Selektif lon (ESI) sulfat tipe kawat terlapis bemigan
piropilit yangNernstian ?

3. Berapakah kadar sulfat yang terkandung dalam sampel
minuman ketika diukur menggunakan Elektroda Sdlekti

lon (ESI) sulfat tipe kawat terlapis bermembraropilit
?



1.3Batasan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang pada sebelumfgta te

diuraikan maka timbul batasan masalah yang pedardatikan,
diantaranya :

1.

ESI sulfat tipe kawat terlapis yang digunakan dd&8l
sulfat tipe kawat terlapis yang telah dikembangkbah
Deviana (2012).

Mineral piropilit yang digunakan dalam penelitiasta&h
piropilit Kecamatan Sumbermanjing Kabupaten Malang.
Kisaran konsentrasi larutan bakySQ, yang digunakan
dalam pengukuran adalah 1xX°M — 1 x10" M.
Pengukuran pH dilakukan pada pH 3 - pH 10 pada
larutan KSO,.

lon asing yang diuji yaitu ion Cldan PQ" dengan
konsentrasi masing-masing 1 x L0 menggunakan
metode larutan tercampur.

Alat yang digunakan Elektrode pembanding Ag/AgCI
merek Hamilton dan Potensiometer merek Schoot &erat
model CG 820.

Pengaplikasian ESI sulfat tipe kawat terlapis
diaplikasikan pada produk minuman yang diindikasika
menggandung sulfat yang diambil secara acak dibdaera
Pandaan Pasuruan Jawa Timur.

1.4 Tujuan Penelitian

1.

Tujuan dilakukannya penelitian ini diantaranya :
Mempelajari pengaruh pH terhadap selektifitas ebeld
selektif ion (ESI) sulfat tipe kawat terlapis basis
piropilit.

Mempelajari pengaruh ion asing terhadap seleldifita
elektroda selektif ion (ESI) sulfat tipe kawat ld@is
berbasis piropilit.

Mengetahui kadar sulfat secara kuantitatif dan itatél
dalam produk miuman yang diindikasikan menggandung
sulfat yang diambil secara acak di daerah Pandaan.

1.5 Manfaat Penelitian



Dari penelitian yang telah dilakukan maka dihagapk
penelitian ini dapat :

1. Mengetahui pengaruh pH, lon Asing Gilan PQ”
konsentrasi 1 x IOM terhadap kinerja elektroda selektif
ion (ESI) sulfat tipe kawat terlapis berbasis piliop

2. Mengetahui kegunaan sensor elektroda selektif ES1)(
sulfat tipe kawat terlapis berbasis piropilit ketik
diaplikasikan pada bidang konsumsi.

3. Mengetahui kadar sulfat secara kuantitatif dan itatél
dalam produk miuman yang diindikasikan mengandung
sulfat.



BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Sulfat

Sulfat merupakan nutrien yang mengandung ¢ utama
yang umumya berada dalam air di alam maupun aibdin
Sulfat berasal dari fosibsil hewan dan tumbuhe Secara alami
sulfat berada dalam 3 bentuk yaitu natrium sulfiaggnesiun
sulfat dan kalsium sulfat yang ketiganya berupaamaryanc
bersifat poliatomik yang memiliki berat molekul sshr 96,0t
massa atom yang biasa dirumuskan denge,” yang berbentuk
tetrahedral dan biasanya bersifat mudah larut dalaf27]. Dari
pada itu, sulfat dan asam sulfat banyak dimanfaatiatuk
bahanbahan kimia, bidang pertanian (industri pupuk, fsioig,
insektisida), pewarnaan, industri texstil, indukéitas, gele atau
kaca, industri sabun [12].

Sulfat bersifat kontaminan oleh karena itu st
ditemukan dalam konsentrasi yang tinggi. Asam suwfang
berupa cairan kental, amat korosif. Bereaksi dengaimgan
tubuh. Berbahaya bila kontak dengan kulit dan mBereaksi
hebat dengan air dan mengeluarkan panas (eksoteBeigaks
pula dengan logam, kayu, pakaian dan zat orgaraknya ama
iritatif terhadap saluran pernapasan [30]. OleheRar itu
pemerintah mengeluarkareqaturan perunda-undangan No.20
Tahun1990 yang menyatakan bahwa batas maksimum sul
perairan yang diijinkan maksimal 2~ 400 mg/L [25]. Berikut
ini merupakan kurva distribusi sulfat terhadap g8,
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Gambar 2.1 Kurva distribusi sulfat terhadap pH



Tingginya kadar sulfat dalam air, dan jika airsedsut
dikonsumsi maka akan berdampak buruk bagi kesehatan
diantaranya iritasi pada panca indra, masalah pat&ernaan
dan memberikan rasa pahit pada air [39].

2.2 Elektroda selektif ion (ESI)

Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah
metode potensiometri. Metode potensiometri merupalaikasi
langsung dari persamaailernst dengan cara pengukuran
potensial dari dua elektroda yang tidak terpolaripada kondisi
arus sama dengan nol. Elektroda yang tidak tengakiradalah
elektroda yang menunjukkan potensial konstan yaugk t
bergantung pada arus hingga rentang tertentu [&8angkan
metode yang dikembangkan dalam penelitian ini &dataetode
elektroda selektif ion (ESI).

Elektroda Selektif ion (ESI) adalah sel paro etgdkmia
(elektroda) yang menggunakan membran selektif iebagai
elemen pengenal (sensor), karenanya ESI akan tebrespon
analit yang disensornya dibandingkan ion lain ydreyada
bersama-sama dalam sampel. Membran merupakannajgiss
yang bersifat semipermeabel yang memisahkan 2 dasgan
permeabilitas yang terkontrol. Elektroda selekdif (ESI) adalah
suatu sensor elektrokimia potensiometrik yang blamygunakan
karena memiliki selektivitas, sensitivitas, keakama dan
ketepatan yang relatif tinggi serta batas detelsoukup rendah

[3].

Pengembangan ESI yang menggunakan membran
termasuk cukup pesat karena kelebihan-kelebihan g yan
dimilikinya. Elektroda selektif ion terdiri atas méran yang
memberikan respon secara selektif terhadap spesertentu dan
bagian luarnya mengadakan kontak dengan ion yaran ak
ditentukan [21]. Pada umumnya membran yang digunakaupa
polimer dan suatu zat aktif yang bersifat sebagagpkstraksi
melalui mekanisme khelat atau pertukaran ion tartenelalui
fasa membran dan juga melalui perbedaan mobildasdalam
membran [4]. Pada penelitian ini membran yang dgan
adalah membran yang berbahan aktif piropilit denigaberapa
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bahan pendukung vyaitu karbon aktif, pilivinilkloaid(PVC),
dioktilftalat (DOP), tetrahidrofuran (THF). Digunak piropilit
sebagai bahan utama karena piropilit mempunyailajexr yang
bersifat adsorpsi, hidrofobik dan dapat menghaatarlarus
listrik.

ESI merupakaninstrument pengukur yang merespon
secara selektif aktivitas ion tertentu [5]. Kemaipaya untuk
menentukan aktivitas dari ion tertentu dalam suatutan yang
menggunakan sensor kimia. Sensor ini yang akan ukeng
aktivitas ion. Pengukuran aktivitas ion ini pentingntuk
dilakukan karena aktivitas ion menentukan kecepetaksi dan
kesetimbangan kimia [33].

Elektroda selektif ion (ESI) secara umum dapat
menghasilkan pengukuran yang optimal apabila mehienu
parameter berikut : (a) sensitivitas tinggi, yammgigukkan oleh
sifat Nernstian dengan harga faktor Nernst untuk ion divalen
adalah 29,6 mV/decade konsentrasi, (b) kisaranéwdressi linier
luas (1 x 10 M), (c) batas deteksinya rendah £1d), (d) waktu
respon cepat (<1 menit), (e) usia pemakaian (> &nbu ()
pembuatannya dapat diulang dengan Igegkroducible) dan (g)
menunjukkan akurasi dan ketelitiaan tinggi (menkaari
kesalahan < 5%) [23].

2.3Membran ESI

Membran merupakan suatu lapisan yang memisahkan
dua fasa yang mengandung bahan semipermeabel dengan
permeabilitas yang terkontrol. Membran ESI bertamggjawab
atas respon gayeectromotive (emf) dan selektivitas dari ESI.
Membran terdiri dari elektroda sensor yang pada mnya
bersifat homogen, namun ada juga yang bersifardosa [18].
Komponen dasar dari semua metode potensiometroisens
disebut membran selektif ion. Membran selektif ion lebinh
peka terhadap ion tertentu dari campuran berbagaiam ion
pada suatu sampel. Jika ion dapat menembus batasnaka
dua fasa akan terjadi kesetimbangan elektrokimiaingga
timbul adanya beda potensial. Timbulnya beda pakmada



antarmuka ini ditentukan oleh aktivitas ion yanglépat dalam
fasa tersebut [34].
Dua tipe membran yang dapat digunakan dalam ESI
yaitu :
1. ESI bermembran padat
Merupakan ESI yang terbuat dari bahan padat sebagai
membrannya. Bahan yang digunakan dapat berupa
Kristal tunggal, pellet polikristal atau campuramistal
[21]. ESI membran padat digunakan pada larutan tak
jenuh, jadi dalam hal ini membran secara perlalikam a
melarut sebagai akibat perbedaan konsentrasi mn-io
pada antarmuka dan larutan analit. Pada umumnyaisen
ini dapat mendeteksi ion-ion AgCU*, Cd*, PE*, S, F
, Br, I, SCN dan CN dapat dibentuk dari membran
padat larut, serta untuk membatasi pergerakanaon I
selain yang disensor oleh membran tersebut [40].
2. ESI bermembran cair
Merupakan ESI yang terbuat dari bahan cairan semyaw
organik yang memiliki berat molekul yang tinggi dan
bersifat tidak larut air. Struktur senyawa aktifnya
memungkinkan terjadinya pertukaran ion antara ion
bebas dalam larutan yang diukur dengan ion-ion pada
molekul senyawa aktif yang dimiliki oleh membran
tersebut [41].

Menurut Lakshminarayanaiah (1976), Sifat yang &aru
dimiliki oleh membran selektif ion agar pengukuraensor
selektif dan sensitifitasnya tinggi antara lain lada: (a)
hidrofobik, tetapan dielektriknya tinggi, (b) mergilkan listrik
meskipun kecik 10° (Q cm)* yang ditimbulkan migrasi ion-ion
dan dapat dicapai dengan porositas rendah yangpdtara
muatannya tinggi, (c) fluks perpindahan kecil sekang dapat
dicapai dengan penggunaan bahan pendukung p\aSticizer,

(d) bersifat lentur (fleksibel) sehingga ion-iondalamnya
memiliki mobilitas tinggi sehingga ion-ion dapat rimggrasi,
meskipun mobilitas bukan merupakan faktor utama gyan



menentukan selektivitas ESI, (e) stabil terhadaplatditan yang
mengandung bahan organik dan oksidator [21].

Bahan aktif pada membran akan mengalami disosiasi
menjadi ion-ion bebas ketika membran kontak derlgautan
analit secara langsung. Hal ini menyebabkan peranuka
membran bermuatan positif sehingga anion-anion idariyang
sejenis dari larutan bermigrasi menuju permukaamionen. lon-
lon tersebut saling menggantikan posisinya untukikén
dengan gugus tetap membran. Reksi pertukaran ingatgeion
bebas pada sisi aktif membran ini akan berlangseng mnerus
hingga mencapai kesetimbangan elektron [4].

2.4 Prinsip pengukuran ESI

Pada dasarnya pengukuran ESI dapat bekerja ketika
timbul beda potensial yang mendekati membran yasgipakan
antarmuka dari membran dan larutan analit yangrimsip dari
sel galvani. Potensial tersebut berupa listrik, giin dari
timbulnya potensial tersebut dapat memisahkan audaan yang
bersifat elektrolit yang terjadi pada antarmuka roem [21].

Pada saat kontak dengan larutan analit, bahan aktif
membran akan mengalami disosiasi menjadi ion-idsaggpada
antarmuka membran dengan larutan. Jika anion yasrgda
dalam larutan dapat menembus batas antarmuka meingan
larutan yang tidak saling campur, maka akan terjadiksi
pertukaran ion dengan ion bebas pada sisi aktif lon@msampai
mencapai kesetimbangan elektrokimia [4].

Kesetimbangan elektrokimia akan menghasilkan beda
potensial pada antarmuka membran dengan larutama Be
potensial yang timbul ditentukan oleh aktivitas i@mget yang
dinyatakan dengan persamddarnst sebagai :

2,303RT A air
0g

E=E
nk QA memnbran

2.1)
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Keterangan :
E = beda potensial sel
E° = Potensial standar dari elektroda
R = konstanta gas (8,314 JK-1mo I|-1)
T = temperatur kamar (25° C atau 298 K)
F = bilangan Faraday (96485 C mol-1)
ax = aktivitas anion X

Nn = muatan anion analit

Mekanisme pertukaran ion pada larutan analit tapa
membran dapat dianalogikan sebagai berikut :

A" (sampel) T BC(membran) <—> AC (membran)t B (sampel)

ESI akan merespon aktif ion sebagai potensialrelés,
perbedaan muatan pada suatu elektroda dan larutaht. a
Potensial ini diukur menggunakan ESI sebagai eldRir
indikator dan elektroda pemanging Ag/AgCl [41]. Badaan
tersebut dapat menghasilkan potensial yang berbeda
sehingga menghasilkan harga potensial yang berbeda.

2.5ESI tipe kawat terlapis

Elektroda selektif ion (ESI) merupakan perantaaser
kimia yang menggunakan konduktor elektronik logamng
biasanya digunakan adalah kawat platina yang tdikétahui
panjang dan diameternya yang yang berfungsi sebagdalia
yang nantinya akan dilapiskan sebuah membran eag yelah
diketahui komposisinya [35]. Pada umumya ESI tipmvét
terlapis digunakan kawat platina karena kawat mdatbersifat
inert sehingga tidak mempengaruhi proses penguky®ai
Potensial yang timbul akibat adanya kontak antdektreda
indikator dengan elektroda pembanding yang dihukamg
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dengan larutan analit sehingga dikatakan sebagsktretia
indikator [23].

ESI tipe kawat terlapis dibuat dengan cara memanda
sebuah konduktor logam dalam suatu campuran (mendaia),
ESI kawat terlapis dapat digambarkan sebagai keriku

1
1 Kawat :
: Konduktor |

—— - - —— ]

Gambar 2.2 ESI tipe kawat terlapis

Kelebihan elektroda selektif ion (ESI) tipe kawetlapis
jlka dibandingkan ESI tipe tabung antara lain adala
karakteristiknya sama dan dimungkinkan ESI tipe &alaerlapis
lebih baik, sampel yang digunakan pengukuran haagit atau
dalam skala kecil, konstruksinya sangat sederhatangga
mudah untuk dibuat, harganya cukup ekonomis, ddigahakan
sekali pakai serta dapat digunakan dalam posisingniyang
sesuai jika digunakan untuk pengukuramvivo dengan usia
pemakaian lebih dari 6 bulan [7]. Kekurangan daekteoda
selektif ion (ESI) tipe kawat terlapis antara ladalah harga
potensial tidak stabil namun dapat diminimalisir ngan
pembuatan kurva standar pengukuran sebagai stpadgukuran
secara potensiometri yang diukur selama 7 harigeatan [9].
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Gambar 2.3 Rangkaian alat pada saat pengukure

2.6 ESI sulfat tipe kawat terlapis

Gambar 2.4 kostruksi ESI sulfat tipe kawat terlapis

Keterangan gambar :

Jek banana

Kabel RG-58

Jek banana termodifik
Badan elektroda

Kawat Pt bermembrapiropilit
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ESI sulfat yang telah dibuat memiliki faktor Ner
sebesar 29,23 mV/dadle konsentrasi untuk ion divale
Konsentrasi larutan 460, yang diukur yaitu pada rentang 1 x
>~ 1x10" M.

2.7Mekanisme dan kesetimbangan ion pada membre
Perbedaan konsentrasi analit pada sisi membran

berlawanan dapat menimbulkan beda potensial. Satu
membran kontak dengan kawat platina (Pt) sedangkaia sis
yang lain kontak dengan larutan sampel. Pada aagah anali
kontak dengan membrabahan aktif membran akan mengal
dissosiasi menjadi ioion bebas pada antar muka membran
larutan analit. Menurut Setyorini (2011), jika ierada dalar
larutan dapat enembus batas antarmuka mem dengan
larutan yang tidak saling campur, maka n terjadi reaksi
pertukaran ion dengan ion bebas pada sisi aktif fonan
sehingga mencapai kesetimbangan elektrokimia. Msihea
pertukaran ion pada antarmuka membran sebagaube

dipengaruhi oleh pH

_ Pertukaran kation
<

Pertukaran Anion

Pertukaran kation
dipengaruhi oleh
muatan perlapisan dan

jenis kation

Gambar 2.5 Situs aktif pada pertukaran ion pada mireral
jenis clay
2.8 Komposisi ESI sulfat tipe kawat terlapis
14



2.8.1 Membran

Komposisi membran yang digunakan adalah komposisi
membran yang bahan aktifnya berupa mineral pitopdng
berupa serbuk halus dengan ukuran 150 mesh. Kosnposi
membran yang terlapis pada kawat platina antara dalalah
bahan aktif mineral piropilit : karbon aktif : PVCDOP : dan
THF.

2.8.1.1Piropilit

Piropilit merupakan paduan dari alumunium silikatng
mempunyai rumus kimia A%i,010(OH),. Mineral yang termasuk
piropilit adalah kianit, andalusit, dan diaspor.nBe& kristal
piropilit adalah monoklin serta mempunyai sifaikfislan kimia
yang mirip dengan talk. Piropilit terbentuk umumnyarkaitan
dengan formasi andesit tua yang memiliki kontrollgur dan
intensitas ubahan hidrotermal yang kuat. Piropalibentuk pada
daerah ubahan argilik lanjuhipogen), seperti kaolin, namun
terbentuk pada temperatur tinggi dan pH asam [12].

Gambar 2.6 mineral piropilit

Piropilit adalah jenis mineral yang mempunyai satu
lapisan oktahedral yang terletak diantara dua daptetrahedral
yang biasa disebut dengan lapisan 2 : 1. Minerahg&mpunyai
struktur sebagai berikut :

Tetrahedral SO;x 2

Oktahedral AIO4(OH),

Total Al 28i4010(OH) 2
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Kegunaan piropilit adalah untuk industri kertas agg
pengganti talk, dan lailain. Piropilit terdapat di beberapa tem
yangdiakibatkan munculnya formasi andesit tua, sepefulau
Sumatera, Jawa Barat, Jawa Timur, Nusa Tenggarat,Baar
Pulau Sulawesi [24]. Berikut merupakan struktuopilit [47] :

Gambar 2.7 struktur mineral piropilit

Menurut Fyre dan Keith (1981) piropilit merupakamnip
mineral yang mempunyaatu lapisan ctahedral yang terletak
diantara dua lapisan tetrahedral. Mineral dengaruktsir
dioktahedral mempunyai komposisi sebagai berikigtrahedre
SibO3; Oktahedral; AIO, dan Tetrahedral ,0;. Untuk digunakan
sebagai bahan utama membran, piropilit harus dsititerlebit
dahulu.

Proses aktifasi dilakukan secara fisika dan sekians.
Pada proses fisika dilakukan kalsinasi mineral pitodengan
cara pemanasapada suhu tinggi = 5¢- 600°C, pemanasan ini
menghilangkan impiuritis sepertb,O yang mempunyai titik leleh
350 °C yang terdapga pada mineral piropilit dan pat
menghilangkan mineral atauistal air yang terperangkap dal
pori-pori mineral piropilit yang dinamakan proses debidilasi.
Proses dehidroksilasi yaitu lepasnya molekul ast&r yang d
akibatkan pemanasan pada temperatur tinggi +°C, sedangkan
aktivasi secara kimia dilakkan dengan cara penambahan lar
asam NHCI (ammonium  klorida).Penambahan  as
dimaksudkan untuk mengaktifkan s-situs atau permukaan
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pada permukaan piropilit, menghilangkan pengotau dbgam-
logam yang terkandung dalam mineral piropilit agari-pori
dapat lebih besar sehingga mempermudah penggakditon
yang terdapat pada piropilit dengan iohydng yang berasal dari
penambahan larutan asam [13], [16] dan [48].

2.8.1.2Karbon aktif

Menurut penelitian Fardiah dkk (2011) pada pendouat
memberan, karbon aktif juga merupakan komposisenuiap
karena karbon aktif bersifat inert, sehingga tidakudah
teroksidasi ataupun tereduksi [29]. Karbon aktifgubayak
dimanfaatkan untuk absorben karena karbon aktif ifkerpori
yang kecil sehingga luas permukaanya tinggi. Setairkarbon
aktif juga berfungsi sebagai peningkat nilai koktclitas.
Penggunaan karbon aktif dalam campuran membrarrediek
karena karbon aktif memiliki struktur grafit dimamh dalam
struktur ini atom-atom karbon membentuk orbitalriciisasi sp
yag menghubungkan satu atom karbon dengan atonorkarb
lainnya. Struktur ini memungkinkan terjadi pergenalelektron
sehingga dapat menghantarkan arus listrik [8].

.

. k'_-";{—r.

|'“gh—*f-_', p— | i
—=I“:v_"

Gambar 2.8 struktur grafit

2.8.1.3Palifinilklorida (PVC)

Polivinilklorida (PVC) merupakan bahan pendukung
yang paling banyak digunakan pada elektroda bebreamPVC
banyak digunakan sebagai matriks polimer karena R¥@hiliki
nilai transisi gelas (Tg) relatif tinggi yaitu &1 tetapi PVC harus
di kombinasikan denggplasticizer agar terbentuk membran yang
lentur sehingga mudah diatur pada sa@ting pada kawat Pt
[28].
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Pada dasarnya Polivinilklorida (PVC) bersifat kak
inert dan hidrofobik sehingga tidak mudah menguap tidak
larut dalam air ketika di kombinasikan dengan babamdukung
lainnya. Polivinilklorida (PVC) dalam pembuatan migan
berguna sebagai matriks polimer yang homogen [20].

H
. |
| 1
—cHy— ¢
!.

Gambar 2.9 struktur polivinylklorida

2.8.1.4Dioktilftalat (DOP)

Dioktilftalat (DOP) merupakan bahan pendukung yang
berupa plasticizer, dimana plasticizer ini bersifat melarutkan
bahan pendukung membran seperti polivinilkloridaV@.
Pemilihan jenis bahan pendukung juga dapat mempanga
membran, ketika bahan pendukung tersebut sesuanaailiki
kesamaan struktur dengghasticizernya maka akan dihasilkan
membran yang baik dengan di indikatori homogenraratin
campuran antara bahan pendukung deptgsti cizernya.

Pada dasarnya Dioktilftalat (DOP) bersifat elastan
biasanya disebut zat pemlastis. Umumnya bafkasticizer
bersifat mempunyai daya campur lebih baik dan pkeesan yang
kurang, merupakan jenis yang non migrasi, tidakahutdenguap
atau tekanan uapnya rendah, memiliki karakteristknal yang
menguntungkan, tidak mudah terurai oleh panask trdadah
rapuh pada suhu rendah, tidak mudah terbakar, mersifat
isolasi listrik yang baik dan unggul dalam sifateldktrik
berfrekwensi tinggi, tidak mudah larut dalam aisam, alkali
atau pelarut organik, stabil terhadap sinar ulolay tidak
berwarna, tidak berbau dan tidak beracun, sehindgpat
digunakan untuk pemprosesan makanan [26]. Zat ptimlgada
membran berfungsi untuk proses pembentukan teksaada
membran.
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Gambar 2.10 struktur dioktilftalat

CH-CH,

2.8.1.5Tetrahidrofuran (THF)

Tetrahidrofuran (THF) merupakan pelarut yang efrsi
basa lewis yang pada umumnya digunakan untuk ntlegaru
membran. Tetrahidrofuran (THF) memiliki viskositagang
rendah, tetapi memiliki tingkat kepolaran yang seddetapi
memiliki kelebihan yaitu dapat melarutkan berbagaacam
senyawa non polar maupun polar. Pelarut ini dapkatah
sebagai donor elektron dengan konstanta dielekirék [32].
Berikut merupakan struktur dari tetrahidrofuran E)H

Gambar 2.11 struktur tetrahidrofuran

2.8.2 Kawat Platina (Pt)

Pada proses pembuatan membran kawat Pt berfungsi
sebagai tiang yang akan dilapisi membran yang mganti
berfungsi sebagai sensor. Sifat-sifat yang dimiiilkah kawat Pt
yaitu bersifat inert, tahan terhadap pengaruh teatpe sekitar
maupun temperatur yang tinggi sekalipun serta nildnsifat
konduktifitas yang stabil.
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Gambar 2.12 Kawat Platina

2.8.3 Badan Elektroda

Badan elektroda dapat dibuat dari plastik pogetil
dimana plastik polietilen ini bersifat inert sehgag tidak
mempengaruhi data hasil pengukuran, kelebihan yainyaitu
mempunyai sifat isolator yang baik sehingga padat sa
pengukuran adanya kontak membran dengan larutdin thahak
akan mempengaruhi hasil pengukuran potensialnyja [21

Cara pembuatan badan elektroda yaitu mula-mulakaw
Pt yang berdiameter 0,5 m dipotong dengan panjahgm,
setelah kawat berukuran =5 cm, 1,5 cm pada ujuag dan
bawah dibiarkan terbuka dan ujung lainnya di tutigngan
plastik polietilen sehingga di dapat ujung atas dmmg bawah.
Pada ujung atas dirangkaikan dengan kabel koaksibR yang
disambungkan ke pH meter sedangkan pada ujung balvah
rendam dengan asam nitrat (HNO65% selama 5 menit
kemudian dibilas dengan akuades dan dikeringkannggh
dihasilkan badan elektroda.

2.8.4 Karakteristik
2.8.4.1Pengaruh pH
Menurut Setyorini (2011), pada saat pengukuran pH,

sampel perlu ditambah larutan buffer, namun penaarduffer
dapat menyebabkan kesalahan yang sangat signii&da saat
pengukuran. Pada pH asam terjadi perubahan pdternsih
tersebut dikarenakan ion "Hmeningkat, peningkatan ion "H
tersebut juga mempengaruhi jumlah iofi y¥ang berada pada
membran sehingga terjadi kompetisi antara sisif gi¢nukar
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kation dengan ion H pada pH basa perubahan potensial
dipengaruhi oleh meningkatnya ion Cdélam larutan.

Larutan buffer yang digunakan adalah buffer fosfat
Asam fosfat mengandung lebinh dari satu atom hidroge
terionisasi yang dikenal sebagai asam poliprotik chaltiprotik.
Asam fosfat akan terionisasi menjadi spesi-speamadgofat
terhadap pH dan dapat di tunjukkan pada gambar drigy
menunjukkan spesi ortofosfatPO, pada pH 1, spesies,PO,”
pada pH 3 — 6, HPO pada pH 8 — 12 dan ROpada pH 14 [42].

;..___i.l.'-._ H . PO, [ B ol _
1EM0 '| e o~ =, e =, T
1 / - ¥ LY
| ! p! J !
\".. -,Illllr l|I IIH 1".
- l"‘. 'll I‘l" / .'I f
A {\ ] X
= I Y i
o |IIIII i / I'l_ ll"l
. 1 r.' \ /
J 1 / Illl.
\ ! i
A o d : -~
O 4= Sp— e~ iy ;
|::| -r:. Fy | = H 1 {_1 1 -.. 1}

i

Gambar 2.13 Spesies ortofosfat pada berbagai pH

Menurut penelitian Evan (1991), pH yang sangatiaén
sangat mempengaruhi selektivitas ESI, maka penguakpada
pH rendah sangat dihindari. Pada ESI kation ioh ddpat
membentuk kompleks dengan bahan aktif, sedangkda pH
alkali harus diperhatikan jika ion "Hsangat tinggi maka dapat
mengganggu bagi ESI anion. Oleh karena itu perketdhui
kisaran pH optimum agar selektivitas ESI tidak &aggu dengan
adanya ion H

2.8.4.2Pengaruh lon Asing

lon asing adalah ion jenis lain selain ion utanaangy
perlu diketahui keberadaannya yang berada padsama@nalit
dan dapat mempengaruhi hasil pengkuran potensil sel
berdasarkan tingkat aktifitas ion tersebut [6]. lasing perlu
diteliti keberadaannya karena membran yang digungkada
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penelitian ini merupakan membran selektif ion, séiuion yang
terdapat pada larutan analit dapat berdifusi ke lpnam namun
hanya ion utama saja yang akan disensor oleh memkrah
karena itu penting untuk diketahui kandungan iomgyang
terdapat pada larutan analit dan pengaruh ion asnggbut
terhadap selektivitas ESI sulfat tipe kawat tedapierbasis
piropilit.

lon pengganggu merupakan ion lain selain ion yang
ditentukan yang berada dalam larutan analit yangatda
mempengaruhi harga potensial [6]. Elektrode sdlekémbran
anion di dasarkan pada pertukaran ion, yang seielgnya
sesuai dengan urutan dalam deret Hofmeister baenk|43] :

"~ 105 > NO; > Br > NO, > CI > SQ* > CH,COO > H,PO;
(hidrasi lemah) (hidrasi kuat)

Selektivitas membrannya dikontrol oleh entalpirasil
dari ion-ion yang terdapat dalam larutan analitiagampel dan
membran itu sendiri [43]. Entalpi hidrasi berbamnditerbalik
dengan jari-jari ion (untuk ion monoatomik) danrbd@anding
lurus dengan kuadrat kerapatan ~muatannya, dimana
persamaannya dapat dituliskan sebagai berikut [45]

o _ —700z?2

(2.2)

Sedangkan untuk ion-ion poliatomik. merupakan jari-jari
termokimia yang dapat dihitung melalui persamaaikbe:

r. = (r, + 0,3 4) (2.3)
Denganr, adalah jari-jari ion,().

2.8.4.3Aplikasi ESI sulfat tipe kawat terlapis

lon sulfat diendapkan dalam suatu medium asam
hidroklorida dengan barium klorida dengan cara sakian
sehingga terbentuk kristal barium sulfat denganrakuyang
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sama. Absorbansi barium sulfat diukur dengan fotondan
konsentrasi ion sulfat ditetapkan dengan membakdmyya
dengan kurva standar. Warna atau zat tersuspelasn damlah
yang besar akan mengganggu dalam metode ini, hpEberat
tersuspensi dapat dihilangkan dengan cara pengaringka
perbandingannya sangat kecil dengan ion sulfatreks» dengan
menambahkan barium klorida pada blangko [2].

Silika yang lebih dari 500 mg/L akan mengganggua d
dalam air yang sejumlah besar menggandung senyayzmik
tidak dapat mengendapkan barium sulfat. Kadar nahiyang
diketahui mendekati 1 mg/L sulfat. Diatas 10 mglilfet metode
ini tidak dapat digunakan hingga kadar mencapan@fl., diatas
40 mg/L ketelitian dari metode ini menurun dan sunsp barium
sulfat kehilangan kestabilan. Berikut merupakanakadaksimum
sulfat yang dianjurkan sebesar 200 mg/L dan batassimum
yang diperbolehkan yaitu 400 mg/L [2]. Oleh kareta perlu
dilakukan uji sulfat terhadap sampel jajanan esgydirambil
secara acak di daerah pandaan agar dapat memsimpainyakit
akibat mengkonsumsi jajanan yang mengandung sulfat.

2.9 Koefisien Selektif lon

Menurut Setyorini (2012), koefisien selektivitasni
merupakan kemampuan suatu sensor selektif ion untuk
membedakan ion utama dengan ion asing atau perbertagatu
dengan ion lainnya. Koefisien selektifitas; Kievaluasi oleh
respon emf dari elektroda selektif ion dalam lamutgang
menggandung ion utama (i) dan ion pengganggu (jy \isebut
metode larutan tercampur atau dalam larutan tdrpidan j yaitu
metode larutan terpisah. Aktifitas ion utama (i) ndaon
pengganggu (j) pada jKditentukan secara spesifik, sehingga
dapat dirumuskan dengan persamaan Nikolsky-Eisefdhan

Jika K; > 1 maka sensor lebih merespon secara selektif
terhadap ion pengganggu () dari pada ion utama Rgda
umumnya, K< 1 yang berarti merspon secara selektif ion utama
(i) dari pada ion pengganggu (j) [31]. Semakin gingilai K;
maka semakin besar pengaruh ion pengganggu. Haejeikn
selektifitas dapat ditentukan melalui dua metodeuymetode
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larutan terpisah dan metode larutan tercampur. Radtbde
larutan tercampur potensial elektroda diukur dalaratan yang
mengandung aktifitas ion pengganggy) (etap dan aktifitas ion
utama, §) bervariasi atau sebaliknya. [UPAC menyarankan
penggunaan metode larutan tercampur dari pada meaggn
metode larutan terpisah. Keunggulan metode lartéezampur
yaitu dapat menggambarkan kondisi pengukuran larataalit
atau sampel yang sebenarnya [18].

Pada penelitian pengaruh pH dan ion asing selileaap
elektroda selektif ion (ESI) sulfat tipe kawat &gis berbasis
piropilit ini koefisien selektivitas ditentukan dgan metode
larutan tercampur dengan mengukur potensial el@&tlarutan
yang menggandung aktifitas ion utang (ertentu yang terukur
sebagai (B, kemudian mengukur potensial elektroda larutan
yang menggandung aktifitas ion penggangg)l Yang terukur
sebagai (B. Pada pengukuran tersebut maka diperoleh [31] :

E, = E°— 2,303 ~ loga (2.4)
RT
E, = E° — 2,303 = log (a1 + K a]’?/z) (2.5)

Dengan menggurangkan ; Eterhadap E maka diperoleh
persamaan sebagai berikut :

aa+ Kij ar.l/z

E, — Ey = —2,303 — log ( LY (2.6)

i

Keterangan :

E = beda potensial sel

E® = potensial elektroda standar
a; = aktivitas ion utama

o; = aktifitas ion pengganggu

n = muatan ion utama

Zz = muatan ion pengganggu

i ion utama “S@™

j lon pengganggu
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Apabila persamaan 2.6 dimasukkan harga gas iBgat (
8,314 JK' mol*, tetapan Faraday (F) = 96.485 C thalan
temperatur (T) = 298 K, maka diperoleh persamaayaitu :

E, — Ey = —0,0296 log (a; + K;; a'?) (2.7)

Ez—El). )
L5 (—0,0296 ai— 4

K;i = K;;

n/z
a.
J

Jika aktivitas ion utamd)(adalah ion S@ dan aktifitas
ion asing [) adalah xmaka dihasilkan persamaan sebagai berikut

(10—('5521;;1) . a5037) - aso3”
KSOZ_ - = (2.9)

, X (ax—)n/z

2.10 Hipotesis
2.10.1 Pengaruh pH

Pada penelitian pengaruh pH di indikatori olehghar
Faktor Nernst, ketika terjadi penyimpangan terhadap harga
Faktor Nernst melebihi harga teoritisnya yaitu 29,6 mV/dekade
konsentrasi maka ukuran pH dapat mempengaruhi j&resl
sulfat bermembran piropilit.

2.10.2 Pengaruh lon Asing

Pada penelitian pengaruh ion asing digunakan reetod
tercampur secara konfensional yaitu didasarkan paldktivitas
ion terhadap kinerja ESI sulfat dengan ion J§Csebagai ion
utama dari berbagai konsentrasi dengan penambaban |
pengganggu [P$] dengan konsentrasi 1 x 1.

2.10.3 Pengaplikasian ESI Sulfat Tipe Kawat Terlapis
Pada penelitian aplikasi ESI sulfat tipe kawat ajed
digunakan metode turbidimetri secara kualitatif daretode
spektrofotometri digunakan secara kuantitatif. Padases uiji
secara kualitatif dinyatakan positif mengandungfasuketika
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mengeluarkan sedikit busa pada saat pengadukanpiPasks uiji
kuantitatif dilakukan pengukuran sampel dengan mengkan
spektrofotometer pada= 420 nm.
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian pengaruh pH dan ion asing terhadaprjkine
elektroda selektif ion (ESI) sulfat tipe kawat &gris berbasis
piropilit untuk mendeteksi sulfat pada minuman kdkEnakan
selama 3 (tiga) bulan, mulai bulan Agustus hinggaarb
November 2012, di Laboratorium Kimia Analitik, Jaan Kimia,
Fakultas MIPA, Universitas Brawijaya Malang.

3.2Bahan dan Alat Penelitian
3.2.1 Bahan-bahan Penelitian
3.2.1.1Mineral Piropilit

Bahan membran yang digunakan yaitu mineral pirtopil
yang berupa bongkahan batu berwarna putih kehijausarm
disampling dari Kecamatan Sumbermanjing Kabupatataimy.

3.2.1.2Bahan Kimia

Bahan-bahan yang diperlukan antara lain,S®,; p.a,
K,CO; p.a, NHCI p.a, NgPO,.12H0O p.a, NaOH p.a, 0,
85% (b/b) Bj = 1,71 Kg/L, HN@65% (b/b), dan akuades. Bahan
kimia yang digunakan dalam penelitian ini diprodukeh Merck
Germany.

3.2.2 Alat Penelitian

Alat-alat yang diperlukan antara lain : ESI sulfgte
kawat terlapis, Elektrode pembanding Ag/AgCIl meirmilton,
Potensiometer merek Schoot Gerate model CG 82aGméwdr,
Neraca Analitik merek Adventurer model AR 2130, 6ve
Pengaduk magnetik, Pemanas listrik ikamag RH J&nKenkel
lka Labortechnik, Termometer, Statif, Botol sempr&otol
sampel, Sendok takar, Gelas kimia 50 mL dan 250uahu ukur
50 mL dan 100 mL, Gelas arloji, Pipet ukur 0,5 rAlmL dan 10
mL dan Pipet tetes.
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3.3Tahapan Penelitian

Penelitian ini dilakukan berdasarkan prinsip kedgxi
metode potensiometri yaitu mengukur potensial éarutalium
sulfat (K,SQ,) dari rentang konsentrasi 1 x 46 1 x 10 M
menggunakan elektroda selektif ion (ESI) sulfate tigawat
terlapis dengan elektroda pembanding Ag/AgCl. Adafahapan
penelitian yang akan dilakukan antara lain :

1. Preparasi alat dan bahan

2. Pembuatan membran piropilit

3. Pelapisan membran pada kawat Pt

4. Perangkaian elektroda

5. Rangkaian ESI sulfat bermembran piropilit

6. Karakterisasi ESI

7. Pengukuran potensial ESI sulfat pada pH 3 hingga pH
10

8. Pengukuran potensial ESI ion utama dan dengan ion
asing

9. Pengaplikasian ESI sulfat terhadap minuman
10. Penggolahan dan analisis data

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Kalsinasi Piropilit

Mula-mula batuan piropilit dihaluskan, setelah ulsal
dilakukan pengayakan dengan menggunakan ayakanm&s0
dari proses tersebut didapatkan piropilit dengamark 150 mesh
dan piropilit kasar. Piropilit yang berukuran 15@sh selanjutnya
dicuci dengan akuades, dikeringkan dengan tempelf&C.
setelah piropilit tersebut kering maka diambil sefak 10 gram
dan dimasukkan kedalam beaker glass 300 ml kemudian
ditambahkan larutan NI 2 M sebanyak 100 ml, dikocok
hingga homogen dengan pengaduk magnet selama 24 jam
Setelah proses pengadukan selama 24 jam usai e,
dilakukan penyaringan menggunakan kertas sarinqadbetibu
maka didapatkan residu dan filtrat, residu yangapid dicuci
dengan akuades hingga bebas. Getelah residu negatif Cl
kemudian residu tersebut dipanaskan dalam tanurgaten
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temperatur 60C selama 5 jam sehingga dihasilkan piropilit
teraktivasi.

3.4.2 Pembuatan Membran Cair

Mula-mula piropilit yang telah teraktivasi ditintog
sebanyak 0,49 gram kemudian dimasukkan pada batopel
yang terbuat dari kaca selanjutnya ditambahkan okaraktif
sebanyak 0,03 gram, ditambahkan polivynilkloridaVy
sebanyak 0,16 gram, ditambahkan dioktilftalat (D@Epanyak
0,32 gram, ditambahkan pelarut tetrahidrofuran (Jr'sébanyak
2 ml, setelah semua berada didalam botol kaca tlatia rapat-
rapat maka dilakukan pengadukan dengan menggunakan
pengaduk magnetik selama 3 jam hingga diperolehpaean
yang homogen yang dinamakan membran.

3.4.3 Pembuatan Badan Elektroda

Mula-mula kawat Pt yang berdiameter 0,5 m dipotong
dengan panjang £5 cm, setelah kawat berukuran m8,51¢5 cm
pada ujung atas dan bawah dibiarkan terbuka darguainnya
ditutup dengan plastik polietilen sehingga didagahg atas dan
ujung bawah. Pada ujung atas dirangkaikan dendael kaaksil
RG 58 yang disambungkan ke pH meter sedangkan yjadg
bawah di rendam dengan asam nitrat (HNE3% selama 5 menit
kemudian dibilas dengan akuades dan dikeringkannggh
dihasilkan badan elektroda.

3.4.4 Pembuatan ESI sulfat tipe kawat terlapis
Mula-mula kawat Pt yanglesign dan ukurannya telah

ditentukan kemudian di lapiskan membran cair yahght dibuat

dengan komposisi tertentu yang telah diketahuilaabeya.

3.4.5 Pada pengaruh pH
3.4.5.1Pembuatan larutan induk K,SO, 0,4 M

Padatan KSQO, ditimbang sebanyak 6,970 gram dengan
menggunakan neraca analitik, hasil penimbangant@adaSO,
dimasukkan kedalam gelas kimia 50 ml kemudian d&rkan
dengan sedikit akuades dan diaduk hingga lan8CKyang telah
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larut dimasukkan kedalam labu ukur 100 ml secam@ntiatif,
ditambahkan akuades hingga tanda batas pada la€u$D dan
dikocok hingga homogen.

3.4.5.2Pembuatan larutan NaOH 0,1 M

Padatan NaOHitimbang sebanyak 0,401 gram dengan
menggunakan neraca analitik, hasil penimbangan NaOH
dimasukkan kedalam gelas kimia 50 ml kemudian d&irkan
dengan sedikit akuades dan diaduk hingga lar8QOKyang telah
larut dimasukkan kedalam labu ukur 100 ml secam@ntiatif,
ditambahkan akuades hingga tanda batas dan dikbowmga
homogen.

3.4.5.3Pembuatan larutanHsPO4 0,1 M

Larutan HPQO, 85% dipipet sebanyak 1,34 mL kemudian
dimasukkan kedalam labu ukur 200 ml secara ku&tmudian
ditambahkan akuades hingga tanda batas.

3.4.5.4Pembuatan larutan Bufer fosfat

Larutan HPO, 0,1 M dipipet sebanyak 25 ml dengan
menggunakan pipet volume. Kemudian dimasukkan Kanda
gelas kimia 50 ml dan ditambah NaOH 0,1 M hingga $H
Untuk pembuatan larutan buffer fosfat dengan pH 4106-
dilakukan dengan prosedur yang sama tetapi didesugiada
penambahan NaOH hingga mencapai pH yang diinginkan.

3.4.5.5Pembuatan larutan sulfat 0,4 M

Mula-mula padatan sulfat ditimbang sebanyak 3.§43
kemudian dimasukkan kedalam gelas kimia 50 ml,ukadngga
larut. Setelah padatan sulfat larut kemudian digink@én kedalam
labu ukur 100 ml dan ditambahkan akuades hinggdatématas,
dikocok hingga homogen.

3.4.5.6Pembuatan larutan sulfat dengan konsentrasi 1 x
10°-1x10' M
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Larutan sulfat 0,4 M dipipet sebanyak 25 ml kerandi
dimasukkan kedalam labu ukur 100 ml secara kudhtdan
ditambahkan akuades hingga tanda batas, dikocolggain
homogen. Pada pembuatan larutan sulfat 1%Malan 1 x 10
M dibuat dari larutan induk sulfat 1 x 10 sedangkan pada
pembuatan larutan sulfat dengan konsentrasi 1%VL@an 1 x
10° M dibuat dari larutan induk sulfat 1 x 101. Pengenceran
masing-masing pada volume 100 ml.

3.4.5.7Pembuatan larutan K,SO, 1 x 10° — 1x 10" M
Larutan KS0O,0,2 M dipipet sebanyak 12,5 ml kemudian
dimasukkan kedalam gelas kimia 50 ml, ditambah derspdikit
akuades selanjutnya diukur pH larutan tersebutaempi meter
dan ditetesi larutan buffer dengan pH 3 hinggatdéarunenjadi
pH 3, setelah pH larutan 3 larutan tersebut dighkda kedalam
labu ukur 50 kemudian ditambahkan akuades hingyZathatas
dan dikocok hingga homogen. Larutan dengan koresritrx 10
> — 1 x 10' M dengan pH 4 — 10 prosedur yang digunakan sama
dengan prosedur diatas, hanya diaturpada penambahaan
buffernya saja hingga sesuai dengan pH yang dkagin

3.4.5.8Pembuatan Larutan Sulfat 1 x 10°— 1 x 10' M

Pada pembuatan larutan sulfat dengan konsentra&iol
''M, mula-mula larutan sulfat 0,4 M dipipet sebany2k ml
kemudian dimasukkan dalam labu ukur 100 ml dilakugacara
kuantitatif lalu ditambahkan akuades hingga tandta$ dan
dikocok hingga homogen. Pada pembuatan larutaatsigingan
konsentrasi 1 x I0M dan 1 x 1G M dibuat dari larutan induk
fosfat 1 x 100 M sedangkan pada pembuatan larutan dengan
konsentrasi 1 x IOM dan 1 x 10-5 M dibuat dari larutan induk
fosfat 1 x 100 M, pengenceran masing-masing dengan volume
100 ml.

3.4.5.9Pengukuran potensial ESI Sulfat pada pH 3 — 10
Larutan KSO, dengan konsentrasi 1 x 16 1 x 10- M
pada pH 7, masing-masing diukur potensialnya selhthdetik
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dengan menggunakan buffer 7. Pengukuran potens&#l E
terhadap pengaruh pH dilakukan 3x (tiga kali) pégan.

3.4.5.10 Pengaruh Pengukuran Pada pH

Larutan Sulfat 1 x 10— 1 x 10* M diukur potensialnya
pada pH 3 — 10 dengan penambahan buffer fosfatgaing
didapatkan data potensial, Harga potensial yangpdig dapat
dihitung FaktorNernst serta dapat dibuat kurva hubungan antara
pH dengan Faktddernst.

3.4.6 Pengaruh lon Asing
3.4.6.1Pembuatan larutan fosfat 0,1 M

Mula-mula padatan NBRO, ditimbang sebanyak 3,801
gram dengan menggunakan neraca analitik kemudmasdikkan
kedalam gelas kimia 50 ml, ditambahkan dengan geakkades,
diaduk hingga larut kemudian dipindahkan kedalabu lakur
100 ml secara kuantitatif, ditambahkan akuades daintanda
batas dan dikocok hingga homogen.

3.4.6.2Pengukuran potensial ESI tanpa adanya ion
pengganggu
Larutan yang menggandung ion utama,S@engan
konsentrasi 1 x I0— 1 x 10" M tanpa adanya ion pengganggu
diukur potensialnya dan dicatat potensial yangsdikan.

3.4.6.3Pengukuran potensial ESI dengan adanya ion
pengganggu
Larutan yang menggandung ion utama.,S@engan
konsentrasi 1 x I0— 1 x 10' M dengan adanya ion pengganggu
dicampur dengan ion asing P@lengan konsentrasi 1 x 1o/ —
1 x 10° kemudian diukur potensialnya, ditentukan hardislen
selektifitasnya sehingga dapat dihitung dengan cara
dimasukkannya harga potensial yang didapat kedp&asamaan
rumus.

3.4.7 Pengaplikasian ESI sulfat tipe kawat terlapis
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Mula-mula dibuat larutan stok deengan konsentrasi 5
ppm dan 10 ppm dengan cara memipet larutan stok $@O
ppm sebanyak 10 ml menggunakan pipet volume. Kemnudi
dimasukkan dalam labu ukur 100 ml dan ditambahkarades
hingga tanda batas, sehingga dihasikan larutan S@k 100
ppm. Dari larutan stok SO 100 ppm dibuat larutan dengan
konsentrasi 5 ppm dan 10 ppm, dengan cara memipétan 10
ml larutan stok SE@ 100 ppm kemudian masing-masing larutan
yang telah dipipet dimasukkan kedalam labu ukur @0dan
ditambahkan akuades hingga tanda batas. Seteladas ppm
dan 10 ppm. jadi, kemudian dipindahkan kedalam niamkeyer
250 ml dan ditambahkan dengan reagen kondisiorahgrs/ak 5
ml, dikocok hingga homogen. Setelah laruta homogeaka
ditambahkan Kristal Bagl sesendok spatula penuh, dicatat
waktunya sebagai “start time” dan dilakukan pen@aocselama
1 menit dengan kecepata yang konstan. Setelah |banzam
Kristal BaCl dan dilakukan pengocokan selama 1 menit larutan
standar harus segera diukur absorbansinya yaitipad20 nm.

Pada pembuatan larutan blangko, mula-mula diamil
akudes sebanyak 100 ml dan perlakuan yang dilaksiama
seperti pada prosedur pembuatan larutan stand#an§kan pada
sampel uji, diambil sampel sebanyak 100 ml (jikangal berupa
larutan bening), (jika sampel berupa larutan agedapdan pekat
maka dilakukan pengenceran terlebih dahulu kemudian
diendapkan, mengenai prosedur yang dilakukan sagperts
pada prosedur pembuatan larutan standar.

3.4.8 Analisis Data
3.4.8.1Penentuan nilai faktor Nernst

Harga potensial yang didapatkan dari percobaan pada
berbagai konsentrasi ion sulfat kemudian dibuafilgraubungan
antara potensial terukur dengan —log [SGeperti pada gambar
3.1.

Dari grafik yang telah diperolen maka diperoleh
persamaan garisy = ax + b yang dianalogikan dengan
persamaan:
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Eqe = E0 — 0,059210g[SO,-] (3.1)

Maka diperoleh nilai FaktorNernst merupakanslope atau
kemiringan dari grafik.

Esel
Y=ax+Db (3.2)

}slope = 2,303 RT/Nf = 0,0592
}intersep

>
—log[S0,2-]

Gambar 3.1 Grafik Esqterhadap —1og[SO0 ,2- ]

3.4.8.2Perhitungan nilai potensial rata-rata
Nilai rata-rata dari hasil pengukuran potensial @autan
uji dapat dihitung melalui persamaan berikut [46] :

x= Y. x'/n (3.3)

Keterangan :

X =rata-rata

x! = sampel ke

| = pengulangan ke

n = jumlah pengulangan

> = jumlah sampel
3.4.8.3Perhitungan nilai simpangan baku

Nilai atau presisi dapat diketahui ketelitiannyaidilai

standar deviasinya. Semakin kecil standar deviagsikam
pengukuran tersebut memiliki ketelitian tinggi, legpula
sebaliknya. Harga standar deviasi dapat diketaheilalon
persamaan berikut ini [46] :
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(3.4)

Keterangan :

standar deviasi

SD

p1-e-qn-A1031s0daJ
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian sebelumnya yang dikembangkan oleh
Deviana (2012) telah dibuat Elektroda Selektif ([&8l) sulfat
berbasis piropilit. Perbandingan komposisi optimummbran
yang digunakan tersusun dari bahan aktif piropivC : DOP :
karbon aktif = 0,49 % : 0,16 % : 0,32 % : 0,03 %ngkmn
menambahkan pelarut THF. ESI sulfat yang dihasilkan
mempunyai harga Faktor Nernst sebesar 29,23 m\ddeka
konsentrasi dengan rentan konsentrasi 1 X 401 x 10" M
dengan konsentrasi limit deteksi sebesar 1,15 %M @tau setara
dengan 0,1104 ppm sulfat. Waktu respon selama 8R dan
usia pemakaiannyaelama 51 hari. Agar ESI sulfat dapat di
gunakan secara langsung untuk mendeteksi sulfat patliman,
maka perlu dipelajari parameter lain yang dapat pemgaruhi
kinerja ESI sulfat bermembran piropilit ini, diardaya :
pengaruh pH dan pengaruh ion asing. Pada penelinan
digunakan piropilit dari Sumber Manjing Malang Safakarena
piropilit Sumber Manjing memiliki volume pori-podan jari-jari
pori masing-masing 7,695 (Cfg) dan 24,12 A ketika
dibandingkan dengan piropilit dari Nawangan darosayi [22].

4.1 Pengaruh pH terhadap kinerja ESI sulfat berbasis
piropilit
Hasil penentuan pengauh pH terhadap kinerja E$atsul
tipe kawat terlapis berbasis piropilit yang diguaakdalam
penelitian ini pada rentang konsentrasi larutafas@lx 10° — 1 x
10" M dan rentang pH pH 3 — 10 disajikan dalam Ganibar
Evaluasi pengaruh pH terhadap kinerja ESI sulfd&kdkan
dengan mengevaluasi harga Fakor Nernst yang dgbero
dibandingkan dengan harga Faktor Nernst teoritisukunon
divalen adalah 29,6 + 5 mV/dekade konsentrasi. Bataimal
harga Faktor Nernst yang diijinkan adalah 24,6 meWadle
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konsentrasi dan batas maksimal yang diperbolehialala 34,6
mV/dekade konsentrasi.

35

30
25 /\
20
15

Faktor Nernst
(mV/dekade konsentrasi)

10

0 2 4 6 8 10 12
pH

Gambar 1 Pengaruh pH terhadap faktor Nernst ESI
sulfat bermembran piropilit

Data dalam Gambar 1 menyatakan bahwa pada kondisi
asam (pH 3) keberadaan iori dalam jumlah besar (fOM)
dapat menggangu ESI sulfat, yang ditunjuukan obaigdn faktor
Nernst 23.73 mV/dekade konsentrasi di mana ionh aKan
bertindak sebagai koion bagi muatan membran ydittdan Si
yang terkandung dalam piropilit. Keberadaan ionyng besar
ini menyebabkan membran kehilangan sifat permeéadilya
karena tidak mampu melakukan tolakan Donnan sehinggpon
ESI tidak Nernstian . Selain itu juga dapat di deteksi dari segi
pori-pori yang ada pada piropilit, semakin banyak H™ yang
berada dalam larutan analit menyebabkan semakigakaya
penghambat pada saat proses penukaran ion darn ki
membran (piropilit) dengan larutan analit sehingggensial yang
dihasikan sangat rendah, menyebabkan respon ESK tid
Nernstian.
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Pada pH 4 dan pH 5 menghasilkan harga Faktor Nernst
berturut-turut 25.33 dan 26.57 mV/dekade konsentnal ini
karena reaksi pertukaran ion sulfat pada antar nm&ebran
dengan larutan analit tidak dapat berlangsung aeogtimal
karena masih ada ion"Hialam larutan analit yang mengisi pori-
pori pada sisi aktif membran menyebabkan situ$ aldu gugus
positif pada membran yang terbentuk dari prosesirasi
cenderung akan merespon kation dibandingkan an@gonny
menyebabkann respon ESI kurang Nernstian meskipasihm
dalam rentang harga yang diperbolehkan.

Pada pH 6 jumlan konsentrasi * Hadalah 16M
menggambarkan bahwa minimnya ion yng terkandung pada
antar muka membran-larutan sehingga proses keseigab
elektrokimia dapat terjadi meskipun tidak optimuming dapat
dilihat dari harga Faktor Nernst sebesar 28.47 mkdde
konsentrasi yang mendekati harga teoritis 29,2 mkéde
konsentrasi dan masih dalam rentang harga yandgodigékan.

Pada pH 7 membran ESI sulfat bekerja optimum yang
ditunjukkan oleh sifat Nernstian ESI dengan hargktér Nernst
sebesar 29.83 mV/dekade konsentrasi. Secara sedrérga
Faktor Nernst yang dihasilkan pada pH 7 sangat elatdharga
Faktor Nernst ion divalen. Hal ini karena membraapat
menolak ion Hyang terkandung dalam larutan analit cukup kecil
yakni 10" M, menyebabkan reaksi pertukaran ion sulfat membra
dengan sulfat dalam larutan uji tidak terjadi gargusehingga
kesetimbangan elektrokimia dapat terjadi secaranoiph.

Pada pH 8 dan pH 9 ESI sulfat masih bekerja optinganyg
ditunjukkan oleh sifat Nernstian ESI dengan hargktér Nernst
berturut-turut sebesar 27.43; 26.43 mV/dekade kurss.
Sedikitnya ion H yang terkandung dalam antar muka membran
larutan analit (< 1® M ) menyebabkan proses pertukaran ion
sulfat pada membran dengan sulfat larutan uji degati tanpa
adanya gangguan dari ion*Hsehingga respon Esi sulfat
mendekati Nernstian meskipun masih dalam rentangahgang
diperbolehkan. Pada pH 8 dan pH 9 ini juga jumiai OH yang
bersifat sebagai ion pengganggu cukup besatOt6 M), akan
berkompetensi dengan ion sulfat dalam larutan tanaltuk
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menempel pada sisi aktif antar muka membran-larutan
menyebabkan proses pertukaran ion pada antar meR@brane-
larutan kurang stabil sehingga harga Faktor Nemmshdekati
harga teoritis 29,2. mV/dekade konsentrasi dan hmasilam
rentang harga yang diperbolehkan.

Pada pH 10 proses difusi pada larutan analit denganbran
terhalangi oleh adanya ion Ofaing cukup besar jumlahnya (10
M). Selain itu piropilit juga bersifat absorben josifat inilah
yang menyebabkan sulitnya proses pertukaran ion af@lit
sulfat pada antar muka membran karena bersaingadeog OH-
dalam mengikat gugus aktif membran®Aldan Si dalam
piropilit, yang ditunjukkan oleh harga Faktor Nerrsebesar
24.47mV/dekade konsentrasi. Berdasarkan uraian w@s a
elektroda selektif ion (ESI) sulfat berbasis pilbpyang telah
dibuat dapat digunakan untuk rentang pH 4 hingga9pttapat
digunakan karena pada pH tersebut didapat hargrFaElkrnst
kisaran harga Faktor Nernst teoritis.

4.2 Pengaruh lon Asing terhadap kinerja ESI sulfat

berbasis piropilit

Hasil pengukuran pengaruh ion asing” @an HPO,
terhadap kinerja ESI sulfat dilakukan dengan merneamt harga
koefisien selektivitas berdasarkan pesamaan (liju y&kuran
selektifitas ESI dalam merespon ion utama saja déguat juga
merespon ion asing yang berada dalam larutan apabia
konsentrasi ion utama sulfat 1 X6 1 x 10° M tanpa dan
dengan ion asing Ctlan HPO, dengan konsentrasi tetap yaitu
1 x 10° M disajikan dalam Gambar 2. Hasil perhitungan KSO
X" dari masing-masing ion yang ditentukan disajikalach Tabel
i
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nilai K

e

-log aktivitas ion SC,=

Gambar 2 Pengaruh ion asing terhadap Koefisien sek@vitas
ESI sulfat bermembran piropilit
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Tabel 1 Harga Kion asing terhadap ESI sulfat bermembran

piropilit
piLe \'= gLee ,P043~
KonsentrasiS¢ X s,

1x10° -6.3854 -1.45E-06
1 x 10° -0.5664 -0,00175E-04
1x 10° -0.0519 -4.28E-05
1 x 10° -0.0058 -1.16E-04
1x 10" -0.0007 -3.07E-05

Data dalam Gambar 2 dan Tabel 1 menyatakan bahwa
harga koefisien selektivitass&z_,x- dipengaruhi oleh konsentrasi
ion dalam larutan, menunjukkan semakin besar kdresn
larutan ion utama sulfat hargascgﬁz',x' semakin kecil. Hal ini
menunjukkan bahwa selekvitas ESI ditentukan olehalgn
solvasi yang berarti ditentukan oleh ukuran ionngsdalam
larutan. Data dalam Tabel 1 menunjukkan semakmnggii
konsentrasi larutan ion utama SQnaka nilai K pada ion Cl
dan PQ” semakin menurun, sehingga harga Koefisien
selektivitas yang dihasilkan kurang dari 1 (sayang berati ion
asing Cl dan ion asing POtidak mengganggu kinerja ESI sulfat
bermembran piropilit.

Hal ini karena kelarutan ion Tllebih besar jika
dibandingkan kelarutan SOyaitu 34.6 gr/ 100 gr air sedangkan
kelarutan S@ 11.1 gr/ 100 gr air. Semakin besar kelarutan suatu
lon dalam pelarut non air, maka selektivitasnya teg8iadap ion
tersebut semakin besar. Selain itu juga karengaarion SQ*
yang lebih besar jika diandingkan jari-jari ionrasiCl dan PQ™
menyebabkan ion SO akan cepat mencapai fasa antar muka
membran dan mempermudah proses difusi ion-ion d&aman
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rangkap listrik untuk mengkontrol potensial Donnantara
membran dan larutan analit sehingga ion asinga® PQ> akan
ditolak keluar oleh membran. lon $Olebih berdifusi dengan
membran jika dibandingkan dengan ion asingd@h PQ*. Hal
ini AGn,y ion SQ* lebih besar jika dibandingkanGy yang
dimiliki oleh ion asing CHan PQ> menyebabkan kemampuan
untuk menarik molekul air juga semakin kecil selgmgingkat
kestabilanya juga semakin kecil. Hal ini akan mdahkan ion
sulfat untuk melepas molekul air dari ion asingngkat
kestabilan ion dengan molekul air juga dapat memaerni laju
difusi. Konsentrasi dari suatu ion juga mempengdajh difusi.
Semakin besar konsentrasi suatu ion maka semakiar lpeila
laju difusinya. Keceatan laju difusi dapat dikohketika volume
masing-masing ion (dari membran maupun dari laraaalit)
sama dengan satu.

4.3 Aplikasi ESI sulfat berbasis piropilit dalam

penentuan kadar sulfat dalam sampel

Penentuan kadar sulfat dari sampel minuman yang
diambil atau gampling) dengan metodample random sampling.
Diindikasikan pada sampel minuman mengandung sulfat
menggunakan ESI sulfat tipe kawat terlapis bermamipiropilit
ditentukan secara langsung melalui pengukuran p@tlelarutan
sampel secara potensiometri menggunakan kurva hd&sil
yang diperoleh akan di bandingkan dengan hasil ydamgn
sampel es yang diukur menggunakan metoda spekino&uti
UV-Vis pada panjang gelombang 42@intuk mengetahui apakah
kedua metoda memiliki akurasi dan presisi samail Hasolehan
dari pengukuran secara potensiometri menggunakaamaan :
Y ax + B (R=) dan Y dan spektrofotometri menggunakan
persamaan : = 29,7X + 461,5 & 0,961) dapat dilihat dalam
Tabel 2.
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Tabel 2 Hasil uji perbandingan metode Potensiometrdan

Spektrofotomtri
[Sulfat] . . . [Sulfat] secara Akuras N
Sampel ViMY ad Akurasi presisi spektrofotometri Presisi
Potensiometri UV-VIS
gs  1138x10 99,01 7,03x10 M 99,86
M atau 1,093 99,78% ! ' ’ 98,37
coklat % atau 0,674 ppm % o
ppmM ppm %
Es d’gtzfuxllgg coc1q 9977 TAXIC M 82,28 9184
melon - ! T 4 0 atau 0,711 ppm % %

Data dalam Tabel 2 menyatakan bahwa kandungaat sulf
dalam sampel es coklat adalah 1,903 ppm dan padpe$as
melon adalah 1,459 ppm, berdasarkan peraturan 20ld.ahun
1990 yang menyatakan bahwa batas maksimum sulfsdrdiran
yang diijinkan maksimal 250 — 400 mg/L atau ppm aak
kandungan sulfat dalam minumanyang menggunakan nbaha
utama air yang diambil dari air sungai masih merhenu
persyaratan yang diperbolehkan.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maksatda
disimpulkan bahwa :

1. ESI sulfat bermembran piropilit memiliki harga Nstian
optimum pada pH 7 dengan harga Nernst sebesar 29.83
mV/dekade konsentrasi.

2. Selektivitas ESI sulfat bermembran piropilit tidak
terganggu oleh adanya ion asing’ @hn PQ> pada
konsentrasi 1 x 1M dengan harga Kyang diperoleh
dari perhitungan aktivitas ion dari kedua ion asing
tersebut kurang dari 1.

Beriskut adalah urutan selektivitas ionnya :,56 CI >
PO~

3. Pada aplikasi ESI sulfat berasis piropilit kedumgal es
yaitu sampel es coklat dan sampel es melon menggndu
masing-masingl.038 ppm dan 1,310 ppm. Kandungan
ppm sulfat yang dihasilkan dalam penelitian ini fmas
dalam batas aman. Berdasarkan uji statistika maka
didapatkan akurasi sebesar 99,78% dan presisi a&ebes
99,91% pada sampel es coklat. Pada sampel es melon
didapatkan akurasi sebesar 99,51% dan presisi &ebes
99,77%.

5.1Saran
Pada penelitian selanjutnya perlu di lakukan gegasi
pada saat penentuan kadar sulfat pada sampel nnuma
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LAMPIRAN A
L.A  SKEMA KERJA
L.A.1 Diagram Alir Penelitian

Preparasi Alat dan Bahan

v

4 )
Pembuatan Membran
Piropilit

v

Pelapisan Membran pad
Kawat Pt

l

ESI Sulfat bermembran

Piropilit
v ¥ ’ v
Pengukuran Pengukuran
Potensial ESI Sulfat Potensial ESI ion
pada pH 4 hingga utama dan dengan
pH 8 lon asing
/ .

'

Pengaplikasian ESI Sulfa
terhadap jajanan es
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L.A.2 Pembuatan Membran ESI Sulfat

Piropilit aktivasi

ditimbang sebanyak 0.49 gr

dimasukkan dalam botol sampel atau botol kaca
ditambah karbon aktif sebanyak 0.03 gr
ditambah PVC sebanyak 0.16 gr

ditambah DOP sebanyak 0.32 gr

ditambah THF sebanyak 2 mi

Campuran Piropilit + PVC + DOP dalam berat memidrgn

l_

diaduk dengan pengaduk magnetik selama 2-3 jam

hingga diperoleh campran yang homogen

Campuran membran

L.A.3 Pembuatan ESI Sulfat Tipe Kawat Terlapis

Campuran membr;

l_

dilapiskan pada kawat Pt hingga ketebalan 0,3 - 0,5
mm

Kawat Pt bermembran

v

dikeringkan di udara terbuka selama 30 menit
dipanaskan di dalam oven pada temperatur 50°C
selama 12 jam

didiamkan pada suhu ruang selama 30 menit
direndam di dalam }SO, jenuh 0,4 M selama 30
menit dan diangkat

direndam dengan 450, 0,1 M selama 12 jam

ESI Sulfat siap digunakan
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L.A.4 Pengaruh pH
L.A.4.1 Pembuatan larutan induk K-S0O,0,4 M

v

Padatan KSO,

-y Sebanyak 6,970 g dengan menggunakan
neraca analitik

dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mL

ditambah sedikit akuades

diaduk hingga larut

dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL secara
kuantitatif

ditambahkan akuades hingga tanda batas

dikocok hingga homogen

Larutan k,SC,0,4 M

L.A.4.2 Pembuatan larutan NaOH 0,1 M

Padatan NaOH

\ 4

ditimbang sebanyak 0,401 g dengan menggunakan
neraca analitik

dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mL

ditambah sedikit akuades

diaduk hingga larut

dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL secara
kuantitatif

ditambahkan akuades hingga tanda batas

dikocok hingga homogen

Larutan NaOH 0,1 M
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L.A.4.3 Pembuatan larutan HsPO, 0,1 M
Larutan HPO, 85%

- dipipet sebanyak 1.34 mL

- dimasukkan ke dalam labu ukur 200 ml secara
kuantitatif

- ditambahkan akuades hingga tanda batas

larutan HPO, 0,1 M

L.A.4.4 Pembuatan larutan buffer fosfat
Larutan HPO, 0,1 M

- dipipet sebanyak 25 ml dengan menggunakan pipet
volume

- dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 ml

L - ditetesi dengan NaOH 0,1 M hingga pH 3

Larutan buffer pH 3

Prosedur pembuatan larutan buffer pH 4 — 10 sama
dengan prosedur pembuatan buffer pH 3 p&adA.4.4) namun
penambahan NaOH yang berubah sesuai pH yang dangin
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L.A.4.5 Pembuatan larutan induk K»S0O,0,2 M
Padatan KSO,

- ditimbang sebanyak 3,485 g dengan menggunakan
neraca analitik

- dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mL

- ditambah sedikit akuades

- diaduk hingga larut

- dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL secara
kuantitatif

- ditambah akuades hingga tanda batas

- dikocok hingga homogen
v

Larutan KS0O,0,2 M

L.A.4.6 Pembuatan larutan K;SO; 1 x 10° — 1 x 10' M
untuk variasi pH

[ Larutan KSO, 0,2 M ]

- dipipet sebanyak 12,5 ml

- dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 ml

- ditambah dengan sedikit akuades

- diukur pH larutan tersebut dengan pH meter

- ditetesi larutan buffer dengan pH 3 hingga larutan
v menjadi pH 3

[ Larutan pH 3 ]

- dipindahkan kedalam labu ukur 50 mi
- ditambahkan akuades hingga tanda batas

Hasil
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Ket: larutan dengan konsentrasi 1 X101 x 10° M dengan
pH 4 — 10 prosedur yang digunakan sama dengan
prosedur di atas (prosedurA.4.6), hanya saja diatur
pada penambahan larutan buffernya hingga sesugaden
pH yang diinginkan.

L.A.4.7 Pengukuran potensial elektroda selektif ion
sulfat pada pH 3 - 10
K,SO, 1 x 10°—1 x 10" M padapH 7

- diukur potensialnya selama 10 detik dengan
menggunakan buffer pH 7

Hasil

Ket : pengukuran potensial ESI terhadap pengarutilaidukan
3x  (tiga kali) pengukuran.

L.A.4.8 Skema Kerja Pengaruh pH
larutan sulfat (S¢¥) 1 x 10°— 1 x 10' M

l- diukur potensialnya pada pH 3 - 10 dengan
penambahan buffer fosfat

Data Potensi

- dihitung harga faktor Nernst
- dibuat kurva hubungan antara pH dengan Faktor
Nernst

Hasil
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L.A.5 Pengaruh lon Asing
L.A.5.1Pembuatan larutan CI 0,1 M

[ Padatan NECI ]

v

ditimbang padatan Nf&I sebanyak 0,535 gr dengan
menggunakan neraca analitik

dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mi
ditambahkan dengan sedikit akuades

diaduk hingga larut

dipindahkan ke dalam labu ukur 100 ml secara
kuantitatif

ditambahkan akuades hingga tanda batas

dikocok hingga homogen

Hasil

L.A.5.2 Pembuatan larutan PQ? 0,1 M

[ Padatan N#P O, ]

ditimbang padatan NBRO, sebanyak 3,801 gr dengan
menggunakan neraca analitik

dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mi
ditambahkan dengan sedikit akuades

diaduk hingga larut

dipindahkan kedalam Ilabu ukur 100 ml secara
kuantitatif

ditambahkan akuades hingga tanda batas

dikocok hingga homogen
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L.A.5.3 Pembuatan Larutan Sulfat 0,4 M

Padatan KSQ*

;-

ditimbang sebanyak 3,843 gr dengan menggunakan
neraca analitik

dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mL

ditambah sedikit akuades

diaduk hingga larut

dimasukkan dalam labu ukur 100 mL secara
kuantitatif

ditambah akuades hingga tanda batas

dikocok hingga homogen

Larutan SG

L.A.5.4 Larutan Sulfat dengan Konsentrasi 1 x 10-- 1 x

10t M

Larutan S(;> 0,4 M

Hasil

dipipet sebanyak 25 m|

dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml secara
kuantitatif

ditambahkan akuades hingga tanda batas

dikocok hingga homogen

dibuat larutan sulfat dengan konsentrasi 1 X 1D
dan 1 x 16 M dibuat dari larutan induk sulfat 1 x 10

! M sedangkan pada pembuatan larutan dengan
konsentrasi 1 x IOM dan 1 x 10> M dibuat dari
larutan induk sulfat 1 x TOM, pengenceran masing-
masing dengan volume 100 ml
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L.A.5.5 Pengukuran potensial ESI sulfat tanpa adaya
jon pengganggu

Larutan yang menggandung ion utama,SOx 10° —
1 x 10'M tanpa adanya ion pengganggu

- dicatat respon potensial yang dihasilkan

L.A.5.6 Pengukuran potensial ESI sulfat dengan adara
lon pengganggu

l- diukur potensialnya

Larutan yang menggandung ion utama,’SDx 10° —
1 x 10" M dengan adanya ion pengganggu

- dicampur ion asing PO 0,1 M dengan konsentrasi 1
x 10°M dan 1 x 1GM

- diukur potensialnya

- ditentukan harga koefisien selektifitasnya

- dihitung dengan memasukkan harga potensial yang
didapat ke dalam persamaan rumus
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L.A.6 Aplikasi ESI Sulfat
L.A.6.1 Metode Konvensional (UV-Vis)

L.A.6.1.1 Pembuatan Kurva Kalibrasi
Membuat larutan standar $C5 ppm, 10 ppm dan 15 ppm

[ Larutan stok SE 1000 ppm]

dipipet sebanyak 10 ml menggunakan pipet volume
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml
ditambahkan akuades hingga tanda batas

[ Larutan stok S 100 ppm ]

dipipet sebanyak 5 ml, 10 ml dan 15 ml|

dimasukkan masing-masing larutan ke dalam labu
ukur 100 ml

ditambahkan akuades hingga tanda batas
dipindahkan ke dalam Erlenmeyer 250 m|
ditambahkan reagen kondisioning sebanyak 5 ml
dikocok hingga homogen

ditambahkan Kristal Baglsebanyak satu sendok
spatula penuh

dicatat waktunya “START TIME”

dikocok selama 1 menit dengan kecepatan yang
konstan

dituang ke dalam kuvet setelah pengocokan 1 menit
diukur absorbansinya paélas 420 nm
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L.A.6.1.2 Pembuatan larutan Blangko

[ Akuades J

diambil sebanyak 100 ml

ditambahkan reagen kondisioning sebanyak 5 ml
dikocok hingga homogen

ditambahkan Kristal Baglsebanyak satu sendok
spatula penuh

dicatat waktunya “START TIME”

dikocok selama 1 menit dengan kecepatan yang
konstan

dituang ke dalam kuvet setelah pengocokan 1 menit
diukur absorbansinya pada= 420 nm

L.A.6.1.3 Perlakuan Sampel secara spektrofotometri

("Sampe |

diambil sebanyak 100 mi

ditambahkan reagen kondisioning sebanyak 5 ml
dikocok hingga homogen

ditambahkan Kristal Baglsebanyak satu sendok
spatula penuh

dicatat waktunya “START TIME”

dikocok selama 1 menit dengan kecepatan yang
konstan

dituang kedalam kuvet setelah pengocokan 1 menit
diukur absorbansinya pa@s= 420 nm
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L.A.6.2 Metode potensiometri
(ESI Sulfat bermembran Piropilit)
L.A.6.2.1Pembuatan kurva baku sulfat

Larutan KSO, 1 x 10°—1 x 10' M

- diukur potensialnya pada masing-masing konsentrasi
- dicatat respon potensial yang dihasilkan

Data potensial

- dimasukkan pada persamagni- ax + b harga a
sebagai Faktor Nernst (slope)

Hasil

L.A.6.2.2 Perlakuan Sampel
[ Sampees ]

- diambil sebanyak 10 mi

- dimasukkan kedalam labu ukur 100 ml

- ditambahkan akuades hingga tanda batas

- dikocok hingga homogen

- diukur menggunakan ESI bermembran Piropilit

\ 4
[ Hasil Data Potensia]

l— dikonversikan dari Mv menjadi ppm

Hasil konsentrasi kandungan sulfat dalam samﬂ)el

- dibandingkan hasil konsentrasi pengukuran dari ESI
bermembran Piropilit dengan hasil konsentrasi dari
metode konvensional

Hasil
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LAMPIRAN B

L.B
L.B.1

L.B.2

L.B.3

L.B.4

L.B.5

Preparasi Larutan
Larutan K .S0O, 0,4 M

Ditimbang padatan 150, sebanyak 6,970 gr
dengan menggunakan neraca analitik dalam gelasakimi
50 ml kemudian ditambah dengan sedikit akuades dan
diaduk hingga padatan 80O, terlarut sempurna.
dipindahkan kedalam labu ukur 100 ml dan ditambahka
akuades hingga tanda batas dan dikocok hingga
homogen.

Larutan NaOH 0,1 M

Ditimbang padatan NaOH sebanyak 0,401 gr
dengan menggunakan neraca analitik dalam gelasakimi
50 ml kemudian ditambah dengan sedikit akuades dan
diaduk hingga padatan NaOH terlarut sempurna.
dipindahkan kedalam labu ukur 100 ml dan ditambahka
akuades hingga tanda batas dan dikocok hingga
homogen.

Larutan H3PO,; 0,1 M

Dipipet larutan HPO, sebanyak 1,675 ml dengan
menggunakan pipet mikro kemudian di masukkan
kedalam lau ukur 250 ml dan ditambahkan akuades
hingga tanda batas dan dikocok hingga homogen.

Larutan Buffer Fosfat

Pembuatan larutan buffer fosfat pH 3 — pH 10
yaitu dengan cara menambahkan larutan NaOH 0,1 M
kedalam 25 ml larutan RO, 0,1 M. Volume
penambahan larutan NaOH 0,1 M disesuaikan dengan
pH-nya.

Larutan K ,.S0O, 0,2 M

Ditimbang padatan 0, sebanyak 3,485 gr
dengan menggunakan neraca analitik dalam gelasakimi
50 ml kemudian ditambah dengan sedikit akuades dan
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L.B.6

L.B.7

L.B.8

diaduk hingga padatan .80, terlarut sempurna.
dipindahkan kedalam labu ukur 100 ml dan ditambahka
akuades hingga tanda batas dan dikocok hingga
homogen.

Larutan K,SO; 1 x 10° — 1 x 10" M pada pH
3—-pH10

Dipipet larutan HPO, 0,1 M sebanyak 6,25 mi
kemudian dimasukkan kedalam gelas kimia 50 ml dan
ditambah dengan sedikit akuades. Diukur pH larutan
menggunakan pH meter kemudian ditambahkan buffer
pH 3 kedalam gelas kimia yang telah berisi larudgO,
0,1 M sebanyak 6,25 ml hingga pH 3. Larutan kemudia
dipindahkan ke dalam labu ukur 25 ml secara kuatiftit
dan ditanda bataskan dengan akuades ber-pH 6 tulf un
larutan KSO, 1 x 10" M ber-pH 3. Sedangkan pada
pembuatan larutan &0, 1 x 10°— 1 X 107 M dengan
pH 4 — pH 10 di lakukan seperti perlakuan di a@sum
diesuaikan dengan penambahan buffernya.

Larutan K ;SO; 1 x 10°— 1 x 10" M

Dipipet larutan KSO” 0,4 M sebanyak 25 ml
kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml secar
kuantitatif kemudian ditanda bataskan dengan alaiade
lalu dikocok hingga homogen sehingga dihasilkaatéar
SO dengan konsentrasi 1 x 10M. Pada pembuatan
larutan S@ dengan konsentrasi 1 x 10M dan
konsentrasi 1 x IOM dibuat dari larutan S£ dengan
konsentrasi 1 x IDM sedangkan larutan $Odengan
konsentrasi 1 x IOM dan konsentrasi 1 x TaM dibuat
dari larutan SGF dengan konsentrasi 1 x 1.

Larutan CI" 0,1 M

Ditimbang padatan Nj€I sebanyak 0,535 gr
dengan menggunakan neraca analitik dalam gelasakimi
50 ml kemudian ditambah dengan sedikit akuades dan
diaduk hingga padatan N@I terlarut sempurna.
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L.B.9

Kemudian larutan NECI dipindahkan ke dalam labu
ukur 100 ml dan ditambahkan akuades hingga tan@s ba
dan dikocok hingga homogen. Kemudian larutanOCl

M diencerkan kembali pada konsentrasi 1 X 1D

Larutan Na;PO,4 0,1 M

Ditimbang padatan NBO, sebanyak 3,801 gr
dengan menggunakan neraca analitik dalam gelasakimi
50 ml kemudian ditambah dengan sedikit akuades dan
diaduk hingga padatan BRO, terlarut sempurna.
Kemudian larutan N#&O, dipindahkan ke dalam labu
ukur 100 ml dan ditambahkan akuades hingga tan@s ba
dan dikocok hingga homogen.

L.B.10 Pembuatan larutan variasi campuran ion utama

dan ion asing S@* 1 x 10° — 1 x 10* M dengan
ijon asing CI

Larutan S@ 1 x 10" M dicampurkan dengan
larutan Cl dengan konsentrasi 1 x 10M yang
ditempatkan di dalam gelas kimia 50 ml. Kemudian
ditetesi buffer pH 7 hingga larutan menjadi pH 7.
Kemudian larutan yang pH nya sama dengan 7 tersebut
dipindahkan ke dalam labu ukur 100 ml ditambahkan
akuades hingga tanda batas dan di kocok hingga
homogen. Hal tersebut berlaku pula pada pembuatan
larutan campuran SO 1 x 10° — 1 x 10° M. variasi ion
asing PQ” juga dilakukan seperti perlakuan diatas.

L.B.11 Preparasi Larutan Sampel

Mula-mula sampel jajanan es diendapkan hingga
terbentuk dua fasa. Fasa filtrat diambil sebany@kmil
dan diencerkan hingga 100 ml. jika pengencerark tida
menghasilkan larutan bening maka diencerkan lagi
hingga larutan sampel menjadi bening.
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LAMPIRAN C

L.C
L.C.1

L.C.2

L.C.3

L.C.4

Perhitungan dan Pembuatan Larutan
Perhitungan dan Pembuatan Larutan NHCI| 2 M
Mol NH,CI =MxV
2mol/Lx0,1L
0,2 mL
massa NHCI = Mol x Mr NH 4Cl

= 0,2 mol x 53,49 gram/mol

= 10,698 gram

Perhitungan dan Pembuatan larutan KSO, 0,4
M
Mol K,SO, =MxV
=0,4mol/Lx0,1L
= 0,04 mol
massa KSO, = Mol x Mr K,SO,
= 0,04 mol x 174,26 gram/mol
= 6,970 gram

Perhitungan dan Pembuatan larutan NaOH 0,1
M
Mol NaOH =MxV
=0,1 mol/L x0,1L
= 0,01 mol
massa NaOH = Mol x Mr NaOH
= 0,01 mol x 40 gram/mol
= 0,401 gram

Perhitungan dan Pembuatan larutan RPO, 0,1
M

M H3PO4 -
M

% X p X 1000 85 x 1,71822x 1000
100 x Mr H3P0O4 = 100 x 97,97 gram/mol

= 14,836
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Volume Pengenceran

14,836 M xM{ =01M x 100 mL
Vi =0,67/mL
L.C.5 Perhitungan dan Pembuatan larutan KSO, 0,2
M
Mol K,SO, =MxV
=0,2mol/Lx0,1L
= 0,02 mol

Massa KSO, = mol K;SO, X Mr K,SO,
= 0,02 mol x 179,20 gram/mol

= 3,485 gram
L.C.6 Perhitungan dan Pembuatan larutan C10,1 M
Mol NH,CI =MxV
=0,1mol/Lx0,1L
= 0,01 mL

massa NEHClI = Mol x Mr NH 4Cl
= 0,01 mol x 53,49 gram/mol

= 0,535 gram
L.C.7 Perhitungan dan Pembuatan larutan PG> 0,1 M
Mol NasPQ, . 12 HO =MxV
=0,1mol/Lx0,1L
=0,01 mL
massa N#0O, . 12 HO = Mol x Mr NH 4Cl
= 0,01 mol x 380,13
gram/mol = 3,801 gram

L.C.8 Perhitungan dan Pembuatan larutan SG

dengan konsentrasi 1 x 10— 1 x 10* M
Larutan Sulfat 1 x T6M

M4 X V4 = M2 X \é
0,4 M X \V; = 1x10'M x 100 mL
Vl =25 mL
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Untuk pengenceran 1 x 20- 1 x 10 M perhitungan
sama dengan perhitungan L.C.8 namun untuk larutan
induk yang digunakan berbeda yaitu : (1 ¥dan 1 x 10

* M digunakan larutan induk 1 x 104, sedangakan 1 x
10*dan 1 x 16 M digunakan larutan induk 1 x T).

L.C.9 Perhitungan Pengenceran Larutan Buffer Fosfat
Tabel L.C.1 Pengenceran larutan Buffer

pH Volume HPO, 0,1 M Volume NaOH 0,1 M

3 25 Ml 2,17 mL

4 25 Ml 24,6 mL

5 25 mL 25,15 mL

6 25 mL 26,4 mL

7 25 mL 34,4 mL

8 25 mL 46 mL

9 25 mL 49,6 mL

10 25 mL 50,1 mL
HsPO, + NaOH[ ] NaH,PO, + H,0 Ka =7,1x10
NaH,PO, + NaOH [ Na,HPO, + H,0 Ka2 = 6,3 x 18
Na,HPO, + NaOH [ Na;PO, + H,O Ka3 =4,2 x 16°

1. Buffer pH 3

mmol PO, =25mL x 0,1 mmol/L = 2,5 mmol
mmol NaOH =21,7 mL x 0,1 mmol/L = 2,17 mmol

HisPO, + NaOH [ NaHPO, + H,O
mula 2,5 mmol 2,17 mmol - -
reaksi 2,17 mmol 2,17 mmol 2,17 mmol -
sisa 0,33 mmol - 2,17 mmol -

Y [H3PO4 ]
PR = pKa — log[NaH2P04]

[ 0,33 mmol |
[2,17 mmol ]

=-log 7,1 x 18— log
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= 2,15 — (-0,82)
= 2,97

2. Buffer pH 4
mmol PO, =25 mL x 0,1 mmol/mL = 2,5 mmol
mmol NaOH = 24,6 mL x 0,1 mmol/mL = 2,46mmol

HsPO, + NaOH![] NaHPO, + H,O

mula 2,5 mmol 2,46 mmol -
reaksi 2,46 mmol 2,46 mmol 2,46 mmol
sisa 0,04 mmol - 2,46 mmol

_ [H3PO4 |
PH = pKa— log[NaH2P04]

X [ 0,04 mmol ]

=- |Og 7,1 X 16— |Ogm

=3,937~4

3. BufferpH 5

mmol PO, = 25 mL x 0,1 mmol/L = 2,5 mmol
mmol NaOH = 25,15 mL x 0,1 mmol/L = 2,515 mmol

HsPO, + NaOH[! NaHPO, + H,O
mula 2,5 mmol 2,515 mmol -
reaksi 2,5 mmol 2,500 mmol 2,5 mmol
sisa - 0,015 mmol 2,5 mmol

NaH,PO, + NaOH [ NaHPO, + HO
Mula 2,500 mmol 0,015 mmol -
reaksi 0,015 mmol 0,015 mmol 0,015 mmol

sisa 2,485 mmol - 0,015 mmol
<4 [ NaH2PO4 ]

PH = pKa — log[NaZHPO4]
= [ 2,485 mmol |
=-log 6,3 x 18- Iog[ol015 e

= 7,200 — (2,219)
= 4,981 ~5
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4. Buffer pH 6
mmol PO, = 25 mL x 0,1 mmol/L = 2,5 mmol
mmol NaOH = 26,4 mL x 0,1 mmol/L = 2,64 mmol

HsPO, + NaOH[! NaHPO, + H,O
mula 2,5 mmol 2,64 mmol -
reaksi 2,5 mmol 2,50 mmol 2,5 mmol
sisa - 0,14 mmol 2,5 mmol

NaH,PO, + NaOH[ NaHPO, + H,O

mula 2,50 mmol 0,14 mmol -
reaksi 0,14 mmol 0,14 mmol 0,14 mmol
sisa 2,36 mmol - 0,14 mmol

_ [ NaH2PO04 |
PH = pKa - log[NaZHPO4]

_ [ 2,36 mmol |

=-log 6,3 x 18— Iog—[ ST

= 7,200 — (1,226)
= 5,97 ~ 6

5. Buffer pH 7
mmol PO, = 25 mL x 0,1 mmol/L = 2,5 mmol
mmol NaOH = 34,4 mL x 0,1 mmol/L = 3,44 mmol

HsPO, + NaOH[] NaH,PO, + H,O
mula 2,5 mmol 3,47 mmol -
reaksi 2,5 mmol 2,50 mmol 2,5 mmol
sisa - 0,94 mmol 2,5 mmol
NaH,PO, + NaOH[ Na,HPO, + H,O
mula 2,50 mmol 1 mmol -
reaksi 0,94 mmol 1 mmol 1 mmol
sisa 1,56 mmol - 1 mmol
' [ NaH2PO4 |
PH = pKa — log[NaZHPO4]
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[ 1,56 mmol |
[ 1 mmol ]

=-log 6,3 x 18— log
= 7,00

6. Buffer pH 8
mmol PO, = 25 mL x 0,1 mmol/L = 2,5 mmol
mmol NaOH = 46 mL x 0,1 mmol/L = 4,6 mmol

HisPO, + NaOH[] NaHPO, + H,O
mula 2,5 mmol 4.6 mmol - -
reaksi 2,5 mmol 2,5 mmol 2,5 mmol -
sisa - 2,1 mmol 2.5 mmol -

NaH,PO, + NaOH[ Na,HPO, + H,O
mula 2,5 mmol 2,2 mmol - -
reaksi 2,1 mmol 2,2 mmol 2,2 mmol -
sisa 0,4 mmol - 2,2 mmol -

_ [ NaH2PO4 |
PH = pKa — log[NaZHPO4]

— [ 0,4 mmol ]

=-log 6,3 x 10— Iog—[ = iR

=7,94~8

7. Buffer pH 9

mmol PO, = 25 mL x 0,1 mmol/L = 2,5 mmol
mmol NaOH = 49,6 mL x 0,1 mmol/L = 4,96 mmol

HiPO, + NaOH[] NaHPO, + H,O
mula 2,5 mmol 4,96 mmol - -
reaksi 2,5 mmol 2,50 mmol 2,5 mmol -
sisa - 2,46 mmol 2,5 mmol -

NaH,PO, + NaOH[] NaHPO, + H,O
mula 2,50 mmol 2,46 mmol - -
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reaksi 2,46 mmol 2,46 mmol 2,46 mmol

sisa 0,04 mmol - 2,46 mmol
_ [ NaH2P04 |

PH = pKa — log[NaZHPO4]
A [ 0,04 mmol |
=-log 6,3 x 18— IO

= 7,200 — (-1,789)
= 8,989 ~ 9

Buffer pH 10
mmol PO, = 25 mL x 0,1 mmol/L = 2,5 mmol
mmol NaOH = 50,1 mL x 0,1 mmol/L = 5,01 mmol

HiPO, + NaOH[! NaH,PO, + H,O
mula 2,5 mmol 5,01 mmol -
reaksi 2,5 mmol 2,50 mmol 2,5 mmol
sisa - 2,51 mmol 2,5 mmol
NaH,PO, + NaOH[] NaHPO,+ H,O
mula 2,5 mmol 2,51 mmol -
reaksi 2,5 mmol 2,50 mmol 2,5 mmol
sisa - 0,01 mmol 2,5 mmol

NaHPO, + NaOH[ NaPO,+ HO

mula 2,50 mmol 0,1 mmol -
reaksi 0,01 mmol 0,1 mmol 0,01 mmol
sisa 2,49 mmol - 0,01 mmol
_ [ Na2HPO4 ]
PH = pKa - log [ Na3P04 |
. [2,49 mmol ]
=-log 4,2 x 16’ - 1095 07 mmol

= 12,37 — (2,396 )
= 9,974
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LAMPIRAN D

L.D Data Hasil Penelitian

L.D.1 Pengukuran harga potensial rata-rata dan
penentuan harga Nernst pada pH 3 — 10
Tabel L.D.1.1 Penentuan harga Nernst pada pH 3

Konsentrasi
[SO,”1 M P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 550 531 531 537.3333
1 x 10 529 507 506 514
1 x 10° 499 486 480 488.3333
1 x 10? 482.00 470 470 474
1x 10 455.00 431 430 438.6667
Faktor Nernst
(mV/dekade)| 23.70 23.70 23.80 23.73
R? 0.994 0.978 0.973 0.986

Tabel L.D.1.2 Penentuan harga Nernst pada pH 4

Konsentrasi
[SO”1 M P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 552 549 538 546.3333
1x 10* 528 522 519 523
1x10° 496 488 488 490.6667
1 x 107 485.00 483 461 476.333B
1 x 10* 446.00 442 441 443
Faktor Nernst
(mV/dekade)|  25.50 25.30 25.20 25.33
R? 0.980 0.965 0.993 0.989
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Tabel L.D.1.3 Penentuan harga Nernst pada pH 5

Konsentrasi
[SO”1 M P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 543 514 511 522.6667
1x 10* 516 491 481 496
1x10° 492 480 460 | 477.3333
1x 10? 475.00 442 430 449
1x 10* 430.00 408 402 | 413.3333
Faktor Nernst
(mV/dekade)| 26.70 26.10 26.90 26.57
R? 0.975 0.964 0.997 0.988

TabelL.D.1.4 Penentuan harga Nernst pada pH 6

Konsentrasi
[SO/TM P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 555 548 531 | 544.6667
1x 10* 530 530 514 | 524.6667
1x10° 502 498 482 494
1x 10° 462.00 450 450 454
1x 10 449.00 444 420 | 437.6647
Faktor Nernst
(mV/dekade) 28.00 28.80 28.60 28.47
R? 0.983 0.957 0.990 0.983
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Tabel L.D.1.5 Penentuan harga Nernst pada pH 7

Konsentrasi
[SO4TM P.1 P.2 P.3 Rata-rata

1x 10° 578 551 533 554
1x 10* 542 530 516 529.3333
1x 10° 531 507 473 503.6667
1x 10° 491.00 471 445 469
1x 10" 454.00 431 420 435

Faktor Nernst

(mV/dekade) | 29.90 29.90 29.70 29.83

R? 0.975 0.979 0.986 0.993

TabelL.D.1.6 Penentuan harga Nernst pada pH 8

Konsentrasi
[SOT M P.1 P.2 P.3 Rata-ratp
1x10° 562 556 539 552.3333
1x 10° 538 527 523 529.333B
1x10° 510 493 491 498
1 x 10° 489.00 487 463 479.6667
1x 10 451.00 439 430 440
Faktor Nernst
(mV/dekade) 27.10 27.40 27.80 27.43
R? 0.991 0.962 0.988 0.988
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Tabel L.D.1.7 Penentuan harga Nernst pada pH 9

Konsentrasi
[SO”T M P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 574 562 539 558.3333
1 x 10* 556 531 503 530
1x10° 519 508 476 501
1x 10? 492.00 488 457 479
1x 10 473.00 453 432 452 .6667
Faktor Nernst
(mV/dekade) |  26.60 26.10 26.00 26.23
R? 0.987 0.991 0.987 0.997

TabelL.D.1.8 Penentuan harga Nernst pada pH 10

Konsentrasi
[SO/TM P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 579 550 545 558
1x 10* 563 521 521 535
1x10° 532 508 499 513
1x 10° 506.00 473 470 483
1x 10" 484.00 452 449 461.6667
Faktor Nernst
(mV/dekade) 24.70 24.40 24.30 24.47
R? 0.992 0.986 0.998 0.997
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L.D.2 Pengaruh ion asing terhadap ESI sulfat
bermembran piropilit
Tabel L.D.2.1 Harga potensial ESI sulfat tanpa adanya ion

asing
Konsentrasi
[SOTM P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 620 620 613 617.6667
1x 10° 576 569 565 570
1x10° 538 525 532 531.6667
1 x 10° 519 520 520 519.6667
1 x 10 500 513 488 500.3333
Faktor Nernst
(mV/dekade) 29.7 29.5 29.7 29.7
R? 0.961 0.962 0.960 0.961

Tabel L.D.2.2 Harga potensial ESI sulfat dengan adanya ion

asing CI
Konsentrasi
[SO”T M P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 431 432 428 430.3333
1x 10° 407 407 400 404.6667
1x10° 382 380 379 380.3333
1 x 10° 357 350 340 349
1x 10 309 315 312 312
Faktor Nernst
(mV/dekade) 29.4 29.1 29.2 29.23333
R? 0.976 0.995 0.992 0.985
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Tabel L.D.2.3 Harga potensial ESI sulfat dengan adanya ion

asing PQ*
Konsentrasi
[SOT M P.1 P.2 P.3 Rata-rata
1x10° 421 420 420 | 420.3333
1x 10° 413 412 408 411
1x10° 410 407 405 | 407.3333
1 x 10? 360 361 368 363
1 x 10 302 300 293 | 298.3333
Faktor Nernst
(mV/dekade) 29.1 29.1 29.4 29.2
R? 0.934 0.937 0.906 0.927

Perhitungan aktifitas ion dan Koefisien selektditan, sebagai

berikut :
- Kekuatan lon
| =0.5% C Z7
Ket: | = Kekuatan lon
G = Muatan lon
Z = Konsentrasi lon

- Koefisien Selektivitas
0.512 |Z4||Z_|- VI

logyi = o
- Aktivitas lon
Ai=yi.G
Ket: = Koefisien aktivitas
G = Aktivitas ion

(L.D.1)

(L.D.2)

(L.D.3)
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Berikut ini contoh perhitungan aktivitas ion :

Jika konsentrasi ion utama $Qlx 10° M dan konsentrasi ion
asing Cl1 x 10° maka:

- Reaksi
KSQiy —» 2K  + sSQ*
NH4C|(S) > NH4+ + Cl

- Kekuatan lon
=052 C . Z°

| = 0.5 [(G 2K")(Z)* + (G SOZ)(Z)? + [(Ci NH,)(Z)* +
(C CN(Z)]

= 0.5 [(2x10P)(1)* + (1x10°)(2)7] + [(1x10%)(1) + (1x10)
(1)

= 0.5 [(2x10) + (4x10°) + (2x10%)]
= 0.5 x 2.06x10 = 1.03 x 10

- Koefisien Selektivitas
0.512 |Z4||Z_|- VI

—logyi = Y
. 0.512]1,]|2_|v1.03x10 — 3
—logyi =
1+ v1.03x10 — 3
0512 |1,])12_|x 0.0321
—logyi =

1+ 0.0321
—logyi = 0.0319

logyi = 1.0762
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- Aktivitas ion
A=y . G
=1.0762 . 1x16
=10.762 x 16

Tabel L.D.2.4 Perhitungan aktivitas ion utama dan harga
koefisien selektivitas ion CI

Konsentrasi Aktivitas lon Aktivitas lon
SO~ SO~ o}

1x10° 10.762 x 16 10.373 x 10

1 x 10 10.854 x 10 10.421 x 10

1x 10° 11.505 x 10 10.725 x 10

1x 10° 14.233 x 10 11.932 x 10

1 x 10" 23.057 x 10 15.184 x 10

Tabel L.D.2.5 Perhitungan aktivitas ion utama dan harga

koefisien selektivitas ion PG*

Konsentrasi Aktivitas lon Aktivitas lon
SO? SO” Cr

1x10° 11.855 x 10 12.903 x 10

1 x 10 11.893 x 10 12.969 x 10

1x10° 12.269 x 10 13.589 x 10

1 x 107 14.565 x 10 17.575 x 10

1 x 10* 22.217 x 10 35.245 x 10

Berikut merupakan contoh perhitungan harga koefisie
selektivitas ESI sufat :
E2 — El 2— 2—
al (10222 x aS042~) = aS04

Slope
K —,Cl™ = .
S042 (aCl™)Z
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K Pot Cl-
S042-’
(10430.33 — 617.66
29.7

x 10.762 x 10—6) — 10.762 x 10-°
(10.373 x 10—)2

= —6385454.072

Tabel L.D.2.6 Harga K; Potensial ESI sulfat

Konsentras Pot Pot
K Cl™ K L P043~
; S042- SQ42-
SQ,
1x10° -6396518.196 -1.45331
1 x 10" -566439.4009 -1.17498
1x10° -51961.895 -4.2754
1 x 10° -5846.539 -11.5804
1x 10" -633.0732 -30.7331

Tabel L.D.2.7 Hasil konversi ke 10 dari Harga K; Potensial

ESI sulfat
Konsentras K Pot Cl- 3 Pot B
SO2 S042~’ S042~’

1x10° -6.3854 -1.45E-06
1 x 10° -0.5664 -0,00175E-04
1 x 10° -0.0519 -4.28E-05
1 x 107 -0.0058 -1.16E-04
1x 10" -0.0007 -3.07E-05

81




L.D.3 Aplikasi ESI sulfat bermembran piropilit
Tabel L.D.3.1 Data potensial larutan KSO, 1 x 10° — 1 x 10"

M

P [SO42-] P.1 P.2 P.3 Rata-rata
5 620 620 613 617.6667
4 576 569 565 570
3 538 525 532 531.6667
2 519 520 520 519.6667
1 500 513 488 500.3333

Faktor Nernst
(mV/dekade) 29.7 29.5 29.7 29.7

R2 0.961 0.962 0.960 0.961

__ 700 -

'©

s 600 - /

c

(V]

§ 500 y =29.7x + 461.5

= R?=0.961

5 400 -

©

8 300 -

(V]

§ 200 -

E 100 -

)

m O I I I I I 1

Ll

0 1 2 3 4 5 6
a [SO,*]

Gambar L.D.3.1 Kurva baku Sulfat
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Dari persamaan grafik tersebut maka diperoleh psaaa garis

y =29.7x +461.5
R2 =0.961

Maka diperoleh faktor Nernst sebesar 29.7 mV/decade
konsentrasi

Ket :

y = Potensial terukur
a = Slope

X = Konsentrasi

b = Intersep

Maka dapat dilakukan perhitungan aplikasi ESI &ulf
bermembran piropilit pada minuman dengan persarsebagai
berikut :

Ppm = mg/L
M = mol/L
Mol = gram/Ar

Gram — mg maka di *1000
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L.D.3.1 Sampel es coklat
Berikut merupakan salah satu contoh perhitungan
penentuan kadar sulfat dalam sampel es coklat :
y=ax+hb

y = 29.7x + 461.5
609 —461,5 = 29.7x
147.5 =29.7x
4,966 =X
4.966 = -log [SF]
= 1.081 X 10M
gram/L =M x Ar [SQ7]
=1.081 X 10M * 96
=1.038 x 10M
Mg/L = gram * 1000
=1.038 x 10 * 1000
=1.038 ppm
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L.D.3.2 Sampel es melon
Berikut merupakan salah satu contoh perhitungan
penentuan kadar sulfat dalam sampel es melon :
y=ax+hb

y = 29.7x + 461.5
606 — 461,5 =29.7x
144.5 = 29.7x
4.865 =X
4.865 = -log [ST]
= 1.365 x 10M
gram/L =M x Ar [SG]
=1.365 x 10M * 96
=1.310 x 18M
Mg/L = gram * 1000
=1.310 x 1 * 1000
=1.310 ppm
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LAMPIRAN E

L.E Data Hasil Uji Statistika

L.E.1 Pengaruh Variasi pH Terhadap Harga Fakor
Nernst
Tabel L.E.1.1 Tabel Hubungan Antara Variasi pH den@n

Faktor Nernst

Harga Faktor Nernst
Variasi P.1 P.2 P.3 | Jumlah| Rata-
pH rata
3 23.70 23.70 23.80 71.2] 23.Y3
4 25.50 25.30 25.20 76 25.33
5 26.70 26.10 26.90 79.7, 26.57
6 28.00 28.80 28.60 85.4f 28.47
7 29.90 29.90 29.70 89.5| 29.83
8 27.10 27.40 27.80 82.3] 27.43
9 26.60 26.10 26.00 78.7| 26.23
10 24.70 24.40 24.30 73.4 24.47
TOTAL 636.2

1. Menghitung Faktor koreksi

FK

FK
FK

2

p G
(636.2)2

3x8
= 16864.6
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2. Menghitung jumlah kuadrat (JK)
Tabel L.E.1.2 Tabel Data Pengaruh Variasi pH terhadp
Faktor Nernst

Harga Faktor Nernst (Harga Faktor Nerhst)
Variasi | P.1 P.2 P.3 P.1 P.2 P.B
pH
3 23.70| 23.70 | 23.80| 561.69 561.69 566.
4 25,50 25.30 | 25.20f 650.2% 640.09 635.
5 26.70| 26.10 | 26.90| 712.89 681.21 723.
6 28.00f 28.80 | 28.60] 784.00 829.44 817.
7 29.90| 29.90 | 29.70] 894.01 894.01 882.
8 27.10| 27.40 | 27.80| 734.41 750.76 772.
9 26.60| 26.10 | 26.00f 707.56 681.21 676.
10 24.70| 24.40 | 24.30) 610.09 595.36 590.
TOTAL 16953.1

a. Jumlah kuadrat total (JKT)
p n
JKT => > Yij? - FK

i=1 j=1
= Total (Harga Faktor Nernét} FK
= 16953.116864.6

=88.5 .
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Tabel L.E.1.3 Data Pengaruh Variasi pH Terhadap Haga
Faktor Nernst

Variasi| Harga Faktor Nernst Jumlah (jumlah)
pH 1 2 3
3 23.70| 23.70 | 23.80 71.2 5069.44
4 25.50| 25.30 | 25.20 76 5776
5 26.70| 26.10 | 26.90 79.7 6352.09
6 28.00| 28.80 | 28.60 85.4 7293.16
7 29.90| 29.90 | 29.70 89.5 8010.25
8 27.10| 27.40 | 27.80 82.3 6773.29
9 26.60| 26.10 | 26.00 78.7 6193.69
10 24.70| 24.40 | 24.30 73.4 5387.56
TOTAL 636.2 50885.48
b. Jumlah kuadran perlakuan (JKP)
F H 4
S
JKPp =" _FK
P2
50885.48
Sy 16864.6

= 16961.8 — 16864.6
= 79.2

c. Jumlah kuadrat galat percobaan (JKG)
JKG = JKT — JKP = 88.5—79.2=9.3

3. Menghitung kuadrat tengah (KT) setiap sumber
keragaman:

a. Kuadrat Tengah perlakuan
JKP 79.2
KTP = =

= = 11.31
dB Perlakuan 7
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b. Kuadrat tengah galat pada percobaan

KG
KTG = J
4. Harga F
hitung = %: % =19.5

3
= = (0.58
dB galat pada percobaan 16

Tabel L.E.1.4 Analisis sidik ragam satu arah FaktorNernst
terhadap pengaruh pH

SK dB JK KT F
Hitung | Tabel
Perlakuan 7 79.2 1131
Galat 16 9.3 0.58| 19.5 2.66
Total 23 | 88.5

Karena Fiung > Favet Maka H ditolak, yaitu variasi pH pada
membran ESI sulfat berpengaruh terhadap harga iFakto
Nernst yang diperoleh, sehingga perlu dilakukanBNIT

dengam = 0.05

Menghitung nilai BNT 5 %

KTG

BNT (5%) = Fraper (%/5 5 dBgaiat) X fz X ——
0.58

BNT (5%) = Frqpe; (0.025;16) X [2 X —

BNT (5%) = 0.4728 X 0.622
BNT (5%) = 0.295
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Tabel L.E.1.5 Pengaruh pH terhadap uji BNT

Variasi

Harga Faktor Nernst rata-rata

23.73

25.33

26.57

28.47

29.83

27.43

26.23

24.47

23.73

0

25.33

1.6*

0

26.57

2.84*

1.24*

28.47

4.74*

3.14*

1.9*

29.83

6.1*

4.5*

3.26*

1.36*

27.43

3.7*

2.1*

0.86*

1.04*

2.4*

26.23

2.5*

0.9*

0.34*

2.24*

3.6*

1.2*

= ®)
o@OO\lCDU"I-hOOI

24.47

0.74*

0.86*

2.1*

4*

5.36*

1.04*

1.76*

Catatan : * = Berbeda nyata
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L.E.2 Data pengamatan kadar sulfat secara potensioatri
Tabel L.E.2.1 Pengukuran sampel es coklat

E (mV/| Rata-rataE| [SO<](M) | [SO/] X SD % K CV
dekade)| (mV/dekade) ppm [SO4T
608 1.167 x 100 | 1.220 | 1.138x 10M | 4.965 x10
608 608.33 1.167 x 10 | 1.220 atau atau 0.218 %| 0.095 %
609 1.038 x 10 | 1.038 1.093 ppm 0.577
Ket: S = Simpangan baku
% K = Persen kesalahan relatif
CV = Koefisien fariasi
- Akurasi =100% - % Kesalahan rlatif
=100% - 0,218%
= 99.782%
- Presisi =100% - CV

= 100% - 0.095%
= 99.905%
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Tabel L.E.2.2 Pengukuran sampel es melon

E(mV/ | Rata-rataE| [SOs] [SO,] | % [SO] S % K CV
dekade)| (mV/dekade) (M) ppm
603 1.723x 10 | 1.653 | 1.52x10| 1.85x 10
605 604.67 1.1472 x 10| 1.413 Atau Atau 0.551% | 0.235%
606 1.365 x 10 | 1.310 1.459 1.528
Akurasi = 100% - % Kesalahan rlatif
=100% - 0,551%
= 99.449%
Presisi =100% - CV

=100% - 0.235%

= 99.765%




L.E.3 Data pengamatan kadar sulfat secara spektrofometri
Tabel L.E.3.1 Pengukuran sampel es coklat

Ppm (M) % [SO~] SD % K cVv
[SO,T] [SO,°]
0,686 7,15 x 10 0,674 ppm 0,011
0,664 6.92 x 10 Atau Atau 1,14 % | 1,63%
0,673 701x18 | 7,03x 1M | 1,16 x 10
- Akurasi = 100% - % Kesalahan rlatif
=100% - 1,14 %
= 98,86%
- Presisi =100% - CV

=100% - 1,63%

= 98,37%
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Tabel L.E.3.2 Pengukuran sampel es melon

Ppm (M) X SD % K CV
[SO,] [SO,°] [SO]
0,761 7,93 x 10 0,711 ppm 0,058
0,647 6.74 x 10 Atau Atau 17,72 % | 8,16 %
0,723 753x10 | 7,03x 1M | 6,06 x 10
- Akurasi = 100% - % Kesalahan rlatif
=100% - 17,72 %
= 82,28 %
- Presisi = 100% - CV

=100% - 8,16 %
=91,84 %




L.E.4 Tabel perbandingan metode Potensiometri gektEfotometri

[Sulfat] secara

[Sulfat] secara

Sampel akurasi  presisi akurasi  Presisi
potensiometri spektrofotometri UV-VIS
7,03 x 10 M atau
Escoklat 138X LUMaBU  gq 760, g 9105 99,86% g 3704
, ppm 0,674 ppm ’
cs molon | 1520 10 M atau 7,4 x10° M atau
> MeEs 1,459 ppm 99,51%  99,77% 82,28%  91,84%

0,711 ppm
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