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Fosfor adalah unsur hara makro yang penting dalam proses pertumbuhan
dan perkembangan tanaman. Kandungan fosfor dalam tanah tidak lagi berbentuk
unsur, namun berbentuk senyawa fosfat yang berikatan dengan unsur oksigen.
Senyawa ion fosfat utama yang diserap oleh tanaman adalah dihidrogen fosfat
(H,PO,) dan hidrogen fosfat (HPO,*). Kandungan senyawa fosfat yang sangat
sedikit dalam tanah dikarenakan pada tanah asam, fosfat akan terikat menjadi
AIPO, atau pada tanah basa akan menjadi Cas(PO,),. Faktor lain yang
mempengaruhi jumlah kandungan fosfat dalam tanah adalah pH tanah, aktivitas
mikroorganisme, dan tingkat dekomposisi. Jumlah ion fosfat yang sedikit pada
tanah akan menyebabkan defisiensi pada tanaman. Efek terjadinya defisiensi yaitu
menyebabkan laju pertumbuhan tanaman melambat, tanaman menjadi kerdil dan
lemah, serta warna daun yang gelap.

Metode pengukuran fosfat dalam tanah yang paling efektif dan efisien dapat
dilakukan dengan ESI dan biosensor selektif fosfat. Berdasarkan jenisnya,
elektroda dikelompokkan menjadi tiga yaitu elektroda kobalt, membran selektif
ion fosfat, dan biosensor protein. Analisa kinerja elektroda kawat kobalt
menggunakan potensiometri untuk mendeteksi fosfat dalam tanah, namun respon
kinerja elektroda yang dihasilkan kurang baik karena luas penampang elektroda
kawat kobalt yang digunakan kecil. Pengembangan elektroda kobalt dengan luas
permukaan yang besar salah satunya dengan metode elektrodeposisi. Kobalt dapat
dielektrodeposisi pada beberapa elektroda yaitu emas, karbon, dan tembaga.
Proses elektrodeposisi dapat dilakukan dengan beberapa metode elektrokimia

yaitu voltametri siklik, kronoamperometri, dan linier sweep voltammetry.
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Penelitian ini dilakukan untuk membandingkan kinerja metode cyclic dan
linear sweep voltammetry dalam proses elektrodeposisi kobalt pada permukaan
karbon. Proses elektrodeposisi menggunakan campuran larutan CoCl,.6H,0 0,01
M dengan NH4Cl 1 M dengan kondisi larutan elektrolit pH 6 dilakukan secara
voltametri menggunakan alat Potensiostat AMEL 433A. Hasil yang didapat yaitu
kinerja metode cyclic voltammetry dalam proses elektrodeposisi lebih baik
daripada metode linear sweep voltammetry. Hal tersebut ditunjukkan dengan hasil
pengukuran sisa larutan elektodeposisi menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
dan hasil analisis morfologi menggunakan SEM. Pengukuran sisa larutan deposisi
menginformasikan seberapa banyak massa Co yang terdeposisi pada elektroda C
yaitu 0.0174 gram untuk metode cyclic voltammetry, sedangkan metode linear
sweep voltammetry sebanyak 0.0055 gram. Hasil analisis morfologi menggunakan
SEM juga mendukung hasil pengukuran sisa larutan deposisi yang menjelaskan
bahwa jumlah Co yang terdeposisi pada elektroda C lebih banyak menggunakan
metode cyclic voltammetry dilihat dari penampang morfologi elektroda Co-C hasil
SEM.

Hasil analisis karakterisasi potensiometri pengukuran larutan standar fosfat
konsentrasi 0,01; 0,1; 1; 10; 100 ppm dilakukan pengukuran selama 7 hari
berturut-turut menunjukkan hasil yang lebih baik untuk elektroda Co-C linier
sweep voltammetry daripada elektroda Co-C cyclic voltammetry yang ditunjukkan
dengan karaketristik potensiometri meliputi daerah linear, limit deteksi,
sensitifitas, dan reprodusibilitas. Proses deposisi dilakukan pengulangan sebanyak
tiga kali menggunakan satu karbon, kemudian setiap ulangan deposisi dianalisis

kinerjanya dengan potensiometri.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Fosfor adalah unsur hara makro yang penting dalam proses pertumbuhan
dan perkembangan tanaman. Fosfor tergolong dalam unsur makro, sehingga
jumlah fosfor yang diperlukan tanaman berkisar lebih dari 500 ppm (Foth, 1998).
Hardjowigeno (1989), menyatakan bahwa kandungan unsur hara makro dalam
tanah yang memilki jumlah sangat sedikit adalah fosfor. Kandungan fosfor dalam
tanah tidak lagi berbentuk unsur, namun berbentuk senyawa fosfat yang berikatan
dengan unsur oksigen. Senyawa ion fosfat utama yang diserap oleh tanaman
adalah dihidrogen fosfat (H,PO4) dan hidrogen fosfat (HPO,*). Menurut Elfiati
(2005), kandungan senyawa fosfat yang sangat sedikit dalam tanah dikarenakan
pada tanah asam, fosfat akan terikat menjadi AIPO, atau pada tanah basa akan
menjadi Caz(PO,),. Faktor lain yang mempengaruhi jumlah kandungan fosfat
dalam tanah adalah pH tanah, aktivitas mikroorganisme, dan tingkat dekomposisi
(Hardjowigeno, 1989). Kandungan fosfat dalam tanah yang kecil akan
menghambat proses metabolisme sel tanaman sehingga mempengaruhi laju
pertumbuhan dan perkembangan tanaman.

Saat ini, metode pengukuran fosfat dalam tanah yang paling efektif dan
efisien dapat dilakukan dengan ESI dan biosensor selektif fosfat. Berdasarkan
jenisnya, elektroda dikelompokkan menjadi tiga yaitu elektroda kobalt, membran
selektif ion fosfat, dan biosensor protein (Kim, et al., 2009). Kim, et al., (2006)
mengembangkan membran selektif ion fosfat untuk mengukur fosfat dalam tanah
dengan nilai respon konsentrasi total fosfat pada kisaran 10-10" mol/L dalam
larutan Tris buffer pH 7. Kelemahan membran selekif ion fosfat adalah tidak
sensitif untuk pengukuran fosfat menggunakan ekstraktan tanah kelowna. Hal ini
dimungkinkan karena jumlah konsentrasi fluorida yang tinggi (0,015 mol/L) pada
larutan kelowna.

Hasil penelitian dari Xiao et al., (1995), menunjukkan respon sensor
elektroda kobalt sangat baik pada kisaran 10°-10% mol/L menggunakan analisis

potensiometri. Prinsip utama elektroda kobalt sebagai sensor fosfat karena adanya
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oksidasi pada permukaan logam kobalt sehingga menghasilkan respon dengan
baik. Sukaton (2014), menganalisa kinerja elektroda kawat kobalt menggunakan
potensiometri untuk mendeteksi fosfat dalam tanah, namun respon Kkinerja
elektroda yang dihasilkan kurang baik karena luas penampang elektroda kawat
kobalt yang digunakan kecil. Spesifikasi elektroda kobalt yang digunakan sukaton
adalah kobalt murni dengan kemurnian 99,95 %, panjang 0,5 cm dan diameter
0,25 mm.

Pengembangan elektroda kobalt dengan luas permukaan yang besar salah
satunya dengan metode elektrodeposisi. Elektrodeposisi merupakan salah satu
proses pelapisan yang memiliki beberapa kelebihan yaitu ketebalan lapisan yang
seragam tanpa efek pengotor, dapat digunakan dalam skala besar, terjangkau dan
tidak menggunakan teknologi vakum (Cohen, 2002). Kelebihan lain yaitu proses
elektrodeposisi cepat, tidak memerlukan proses pemisahan sebelumnya, metode
sederhana, dan efisisensi tinggi karena tingkat kemurnian logam yang didapat
tinggi (Huriyati, et al., 2010). Pemilihan kobalt sebagai bahan pelapis dikarenakan
sifat ketahanan pada suhu tinggi, anti oksidasi, dan bersifat magnetik (Liu, et al.,
2013). Kobalt dapat dielektrodeposisi pada beberapa elektroda yaitu emas
(Mendoza, et al., 2002), karbon (Pardave, et al., 2005), dan tembaga (Huriyati, et
al., 2010). Pemilihan elektroda karbon sebagai media elekrodeposisi karena
karbon harganya murah, mudah diperoleh, arus background rendah, dan inert
sehingga tidak mudah teroksidasi maupun tereduksi (Wang, 2001). Karbon
memiliki struktur grafit yang atom-atom pada karbonnya membentuk orbital
hibridisasi sp? sehingga atom satu dengan atom karbon yang lainnya saling
berhubungan (Wang, 2001). Proses elektrodeposisi kobalt bergantung pada
kekuatan ion, stirring rate, nilai pH, dan larutan buffer (Meruva, 1996).

Pengembangan elektrodeposisi kobalt-karbon oleh Soto, et al., (1996) dan
Pardave, et al., (2005) menunjukkan bahwa larutan amonium klorida yang
digunakan dalam proses elektrodeposisi kobalt-karbon akan menghasilkan proses
nukleasi yang lebih baik, namun evaluasi kinerja elektroda tersebut tidak
dilakukan pengamatan morfologinya. Murti (2016), melakukan evaluasi kinerja

elektroda kobalt-karbon untuk pengukuran fosfat dalam tanah menggunakan
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metode potensiometri. Menurut Floate, et al., (2002), elektrodeposisi dapat
dilakukan dengan beberapa metode elektrokimia yaitu voltametri siklik,
kronoamperometri, dan linier sweep voltammetry. Voltametri siklik adalah
metode elektrokimia yang arusnya diukur selama proses scanning potensial.
Pengukuran scanning potensial dilakukan secara bolak-balik yang dapat
mengukur arus katodik maupun anodik (Khopkar, 1990). Floate, et al., (2002)
menggunakan metode linear sweep voltammetry dan kronoamperometri untuk
elektrodeposisi Co-C. Proses elektrodeposisi kobalt pada elektroda karbon
menggunakan metode cyclic voltammetry dan kronoamperometri (Grujicic dan
Batric, 2004).

Berdasarkan uraian yang telah dipaparkan, akan dilakukan kajian lebih
lanjut terhadap proses deposisi Co-C menggunakan larutan amonium Klorida.
Peneliti akan membandingkan kinerja antara metode cyclic dan linear sweep
voltammetry pada proses elektrodeposisi kobalt menggunakan larutan amonium
klorida. Hasil dari proses elektrodeposisi berupa elektroda Co-C yang akan diuji
aktivitasnya dalam mengukur fosfat menggunakan potensimetri. Hasil kajian ini,
akan memberikan informasi tentang efektivitas mengenai penggunaan metode

yang tepat untuk proses deposisi kobalt sebagai sensor potensiometrik.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang, berikut ini rumusan masalah penelitian yaitu:

1. Bagaimana perbandingan kinerja antara metode cyclic dan linear sweep
voltammetry dalam proses elektrodeposisi kobalt pada permukaan karbon?

2. Bagaimana Kkinerja elektroda Co-C dalam mengukur fosfat secara
potensiometri meliputi daerah linier, limit deteksi, sensitifitas, dan

reprodusibilitas?


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

1.3

1.4

1.5

Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah, berikut ini tujuan penelitian yaitu:
Mengetahui perbandingan kinerja antara metode cyclic dan Linear sweep
voltammetry dalam proses elektrodeposisi kobalt pada permukaan karbon.
Mengetahui kinerja elektroda Co-C dalam mengukur fosfat secara
potensiometri meliputi daerah linear, limit deteksi, sensitifitas, dan

reprodusibilitas.

Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini yaitu:

Elektrodeposisi menggunakan campuran larutan elektrolit CoCl,.6H,0 0.01
M dan NH,4CI 1 M. Kondisi pada pH 6, scanrate 3 mV/s, beda potensial 0
sampai -1000 mV.

Elektroda C yang digunakan dari batang karbon baterai ukuran AA, voltase
1.5V, diameter 0.3 cm, dan panjang 4.6 cm.

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat yang diperoleh dengan dilakukannya penelitian ini adalah:
Memberikan informasi mengenai penggunaan metode yang tepat untuk
proses deposisi kobalt sebagai sensor potensiometrik.

Dapat diterapkan oleh lembaga atau institusi yang menaungi bidang

pengujian unsur fosfat.


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

Unsur hara esensial merupakan unsur yang diperlukan tanaman dalam
proses pertumbuhan dan perkembangan yang tidak dapat digantikan unsur lain.
Jumlah unsur hara yang tak cukup dalam tanaman akan menyebaban pertumbuhan
yang tidak normal pada tanaman. Menurut Hardjowigeno (1989), terdapat 17
unsur hara esensial yang terbagi dua yaitu unsur hara makro dan unsur hara mikro.
Unsur hara yang diperlukan dalam jumlah banyak adalah unsur hara makro,
diantaranya C, H, O, K, P, N, Mg, S, dan Ca. Unsur hara mikro adalah unsur hara
yang diperlukan dalam jumlah sedikit yaitu Mn, B, Fe, Mo, ClI, Co, Cu, dan Zn.
Jumlah unsur hara makro yang diperlukan biasanya berkisar lebih dari 500 ppm,
sedangkan untuk unsur hara mikro kurang dari 50 ppm (Foth, 1998). Kandungan
mineral, unsur hara, maupun kondisi pada tanah perlu dilakukan pemeriksaan dan
pengujian. Pengujian dapat berupa analisa tentang sejarah pengelolaan, potensi
dan pengelolaan tanah yang nantinya dapat dijadikan dasar dalam mengontrol
sistem produksi dan efektifitas jumlah pemberian pupuk pada tanah (Winarso,
2005).

2.1 Fosfor

Fosfor adalah unsur kimia yang memiliki simbol P dengan nomor atom 15
dan berat molekul 30,9738 g/mol. Fosfor merupakan salah satu unsur hara makro
yang dibutuhkan relatif banyak dalam proses pertumbuhan dan perkembangan
tanaman. Fungsi fosfor pada tanaman yaitu membantu proses pembelahan sel,
mampu membentuk nukleoprotein sebagai penyusun gen seperti RNA dan DNA,
sebagai penyimpan dan pentransfer energi seperti ATP dan ADP, mempercepat
pematangan pada buah, dan lain-lain. Sumber fosfor pada tanah berasal dari bahan
organik, kandungan mineral, dan pupuk buatan (TSP dan DS) (Hardjowigeno,
1989). Menurut Winarso (2005), pengelompokan fosfor terbagi menjadi dua yaitu
P-organik dan P-anorganik. Menurut Winarso (2005), jumlah P-organik lebih

banyak daripada P-anorganik. Contoh P-organik adalah asam nukleat, fosfolipid,
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dan inositol fosfat, sedangkan macam-macam P-anorganik yaitu Ca(H2PO,),
3Ca3(P0Oy),. Cal, 3Caz(POy),. CaF,, dll.

Kandungan fosfor dalam tanah tidak lagi berbentuk unsur, namun
berbentuk senyawa fosfat yang berikatan dengan unsur oksigen. Menurut Oxtoby
et al. (1986), jenis fosfor yang banyak ditemukan di alam adalah ion fosfat fosfat
(PO4*) dapat bereaksi dengan ion positif seperti HsO*, NH,", Ca®*, dan K*, serta
ion positif lainnya yang memilki muatan 2 atau 3 (Thomason, 2002). Nilai pH
pada tanah akan mempengaruhi interaksi ion fosfat (PO4>) (Buckman dan Brady,
1990). lon fosfat (PO,>) pada tanah asam akan berikatan pada permukaan tanah
yang bermuatan positif (bagian tepi mineral lempung) (Tan, 1982). Berikut ini
reaksi ion fosfat (PO,>) ketika berada pada tanah asam:

Al-(OH) (s) + H,PO4 (aq) = Al-H,PO4 (s) + (OH) (aq)
A" (aq) + 3H;POy" (ag) > Al(HzPOL); (5)

lon fosfat pada tanah basa akan berikatan dengan kalsium. Menurut
Hardjowigeno (1989), reaksi yang terjadi ketika ion fosfat bereaksi dengan Ca**
maupun CaCO3 sebagai berikut:

2Ca*" (aq) + Ca(HoPO4 )2 (ag) = Cag(POa), (s) + 4H"
Ca(H2POy4)2 (ag) + 2CaCO3 (s) = Cag(POy), (s) + 2C0O, (g) +2H,0 (1)

Menurut Winarso (2005), jumlah kandungan ion fosfat dalam larutan tanah
antara 1-20 umol/L. Lain halnya menurut Rowell (1994), jumlah konsentrasi ion
fosfat dalam larutan tanah dan air buangan sekitar 1 dan 50 puM (0,03 — 3 mg/L).
Jumlah ion fosfat yang sedikit pada tanah akan menyebabkan defisiensi pada
tanaman. Efek terjadinya defisiensi yaitu menyebabkan laju pertumbuhan
tanaman melambat, tanaman menjadi kerdil dan lemah, serta warna daun yang
gelap (Jones, 1998). Penanggulangan terhadap defisiensi dapat dilakukan dengan
cara pemberian pupuk pada tanaman.

2.2 Potensiometri
Potensiometri merupakan pengukuran beda potensial tanpa adanya
penambahan arus listrik. Elektroda digunakan untuk merespon aktivitas analit

yang akan menghasilkan nilai beda potensial disebut elektroda indikator. Selain
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elektroda indikator, juga diperlukan elektroda pembanding sebagai acuan
pembacaan beda potensial. Beda potensial merupakan perbedaan potensial
hubungan antara aktivitas analit dan potensial konstan dari elektroda pembanding
(Harris, 1999). Menurut Wang (1994), alat pendukung lain berupa voltmeter juga
diperlukan untuk mengukur beda potensial yang dihasilkan. Hubungan antara
konsentrasi analit dan gaya elektromotif sel elektrokimia merupakan penentu hasil
analisis potensiometri. Hubungan tersebut berdasarkan persamaan Nernst yaitu:

0,0591 [Hasil reaksi]
[pereaksi]

_ o
Esel — Esel -

Keterangan :

ES,, = E°katoda — E°anoda
n = jumlah elektron
(Hendayana et al., 1994).

Kelebihan dari metode potensiometri adalah biaya analisis yang rendah, alat
yang digunakan (voltmeter dan elektroda) lebih murah dan efisien dibandingkan
dengan komponen instrumen lainnya. Bersifat nondestruktif terhadap sampel
artinya pencelupan elektroda tidak akan mengubah komposisi larutan yang diuji
(Day dan Underwood, 2001).

2.2.1 Elektroda

Elektroda merupakan penghantar dalam sel elektrokimia (Hendayana et al.,
1994). Elektroda terbagi menjadi dua yaitu elektroda indikator/kerja dan elektroda
pembanding.

Elektroda indikator/kerja merupakan elektroda yang nilai potensialnya
bergantung pada konsentrasi analit. Elektroda indikator/kerja adalah elektroda
tempat terjadinya reaksi elektrokimia. Kualifikasi elektroda kerja yang baik yaitu
memiliki daerah potensial yang lebar, memiliki arus background yang rendah, dan
memiliki luas permukaan yang reproducible. Jenis elektroda yang sering
digunakan adalah platina (Pt), karbon (C), emas (Au), dan perak (Ag). Menurut
Hendayana et al., (1994), elektroda indikator dibagi menjadi dua yaitu elektroda

logam dan elektroda membran.
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a. Elektroda logam

Pengelompokkan elektroda logam terbagi menjadi 4 jenis yaitu:

1)

2)

3)

4)

Elektroda jenis pertama, elektroda jenis ini akan megalami
kesetimbangan dengan kation yang berasal dari elektroda logam tersebut.
Contohnya yaitu elektroda tembaga (Cu) yang dapat mengukur langsung
konsentrasi tembaga.

Elektroda jenis kedua, elektroda yang harga potensialnya bergantung
pada konsentrasi anion dari elektroda itu sendiri membentuk endapan
atau ion kompleks yang stabil. Contoh elektroda perak untuk penentuan
halida.

Elektroda jenis ketiga, elektroda jenis ini harga potensialnya bergantung
pada konsentrasi ion logam lainnya. Contohnya elektroda Hg untuk
menentukan konsentrasi Zn®*, Ca”*, atau Cd*".

Elektroda redoks, logam yang dapat menjadi elektroda indikator seperti
Pt, Pd, dan Au. Fungsi logam vyaitu untuk meningkatkan tingkat
kecenderungan dalam proses serah terima elektron, namun tidak ikut

bereaksi.

Elektroda kerja/indikator yang akan dipakai dalam penelitian ini adalah

karbon. Karbon memiliki dua bentuk alotrop utama yaitu intan dan grafit. Intan

banyak ditemukan di alam. Intan memilki sifat sangat keras karena memiliki

struktur ikatan kovalen. Grafit merupakan zat lunak berwarna hitam dan licin.

Berikut sifat fisik dari grafit:

Fase : Padat

Massa atom : 12,0107 g/mol
Kerapatan : 2,267 glcm®
Konfigurasi elektron : 1s® 25 2p?
Titik didih :4027° C

Titik leleh :3527°C

Karbon pada baterai kering dapat digunakan sebagai elektroda kerja.

Menurut Wang (2001), kelebihan elektroda karbon adalah harga murah, mudah

diperoleh, arus background rendah, dan inert sehingga tidak mudah teroksidasi
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maupun tereduksi. Karbon memiliki struktur grafit yang atom-atom pada
karbonnya membentuk orbital hibridisasi sp? sehingga atom satu dengan atom

karbon yang lainnya saling berhubungan.

b. Elektroda Membran

Elektroda membran atau ion-selective electrode (ISE) memilki selektifitas
yang tinggi (Skoog et al., 2007). Menurut Wang (1994), ISE adalah elektroda
indikator yang secara selektif mampu mengukur aktivitas spesies ion. Kelebihan
elektroda ini memiliki respon yang cepat dan linear range yang besar, tidak
terpengaruh oleh warna atau kekeruhan, tidak merusak (nondestruktif) sampel,
dan sangat murah.

Elektroda pembanding merupakan elektroda acuan yang harga
potensialnya tidak bergantung pada konsentrasi analit (Hendayana et al., 1994).
Kualifikasi elektroda dapat dijadikan sebagai elektroda pembanding yang ideal
yaitu: (1) reversibel dan memenuhi Persamaan Nernst; (2) potensial yang
dihasilkan stabil terhadap waktu; (3) potensialnya dapat kembali ke nilai semula
setelah arus yang kecil melewati elektroda (tidak ada histeresis); dan (4) jika
elektroda termasuk dalam jenis kedua (seperti Ag/AgCl), maka fase padatnya
tidak boleh larut dalam larutan elektrolit (Sawyer et al., 1995). Jenis elektroda
pembanding yang sering digunakan adalah elektroda perak/perak Klorida

(Ag/AgCl) karena dapat digunakan pada suhu tinggi (Hendayana et al., 1994).

2.3 Voltametri

Voltametri merupakan metode elektrolisis yang arusnya direkam sebagai
suatu fungsi potensial elektroda kerja (voltamograf). Menurut Haryadi (1993),
voltametri memiliki kelebihan yaitu sensitifitas dan selektifitas tinggi, sederhana,
dan mudah dalam analisisnya. Menurut Liadler (1996), pada bagian sel voltametri
terdapat 3 jenis elektroda yaitu elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
elektroda pembantu. Elektroda kerja tidak ikut bereaksi, namun merespon

elektroda aktif lainnya yang terdapat pada sampel.
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2.3.1 Voltametri Siklik (Cyclic voltammetry)

Voltametri siklik adalah teknik voltametri yang arusnya diukur selama
proses scanning potensial. Pengukuran potensial dilakukan secara bolak-balik
yang dapat mengukur arus katodik maupun anodik (Khopkar, 1990). Nilai
potensial akan meningkat sampai puncak maksimum kemudian turun secara linier
dengan nilai slope yang sama, kemudian dilakukan secara berulang. Berikut

gambar 2.1 menunjukkan sinyal eksitasi dari voltametri siklik.

- Cycle 1 -—'

E Eﬁn-al

-

c

2

[=]

o

Eillil ial

SWITCHING
POTENTIAL

Time
Gambar 2.1 Sinyal Eksitasi Voltametri Siklik (Wang, 2001)

2.3.2 Linear Sweep Voltametry (LSV)

Linear sweep voltammetry merupakan teknik voltametri yang
pengukuran potensialnya dilakukan oleh elektroda kerja dengan variasi waktu
linier. Slope yang dihasilkan dari metode ini memiliki unit potensial (volt) per

satuan waktu.

E, E” E (or f)

Gambar 2.2 Sinyal Linear sweep voltammetry (Andrienko, 2008)
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Gambar 2.2 menjelaskan bahwa proses scanning dimulai dari sisi sebelah Kiri
yang menunjukkan tidak adanya tegangan atau arus yang mengalir, kemudian
berjalan ke arah kanan (arah reduktif) ditandai dengan adanya arus yang mengalir
(E%). Reaksi kimia yang terjadi pada linier sweep voltammetry adalah reaksi

reduksi saja.

2.4 Elektrodeposisi

Elektrodeposisi merupakan salah satu proses pelapisan yang memilki
beberapa kelebihan yaitu ketebalan lapisan yang seragam tanpa efek pengotor,
dapat digunakan dalam skala besar, terjangkau dan tidak menggunakan teknologi
vakum (Cohen-Hyams, 2002). Prinsip kerja elektrodeposisi adalah adanya transfer
muatan pada permukaan elektroda dengan ion-ion elektrolit. Faktor yang
berpengaruh pada proses elektrodeposisi adalah jenis elektrolit, rapat arus,
konsentrasi elektrolit, dan suhu (Prentice, 1991).

Reaksi yang terjadi pada proses elektrodeposisi adalah reaksi reduksi,
berikut ini reaksinya:

M™ + ne — M (mengendap di katoda)

Mekanisme reaksi diatas menjelaskan bahwa berdasarkan prinsip Le Chatelier’s
akan terjadi kecenderungan ion-ion M" untuk mengendap pada elektroda,
sedangkan pada anoda akan terjadi reaksi oksidasi dan terbentuk gas oksigen.
Proses elekrodeposisi sebaiknya menggunakan larutan elektrolit yang encer,
memiliki kepekatan yang sama, dan jarak elektrodanya cukup dekat (sekitar 0,5
cm) (Khopkar, 1990).

2.5 SEM (Scanning Electron Microscope)

Prinsip yang mendasari SEM adalah elektron yang menggunakan sinyal
elektron BSEs (Backscettered Electrons) dan Ses (Secondary Electrons).
Perbedaaan spesimen dan topografi permukaan dipengaruhi terus-menerus,
pengangkutan, dan tempat keluarnya sinyal elektron. Gambar dibentuk sebagai
hasil SEM dan variasi-variasi intensitas sinyal elektron dikumpulkan berupa

elektron beam dengan daerah scan (Stokes, 2008). Difraksi elektron adalah proses
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penembakan permukaan benda menggunakan berkas elektron berenergi tinggi
pada permukaan sampel, kemudian menghasilkan pantulan berupa berkas elektron
sekunder yang memancarkan ke segala arah. Menurut Egerton (2005), berkas
elektron sekunder yang memancar akan tertangkap oleh detektor, kemudian
dilanjutkan ke transduser. Transduser berfungsi untuk mengubah signal yang
terperangkap oleh detektor menjadi image. Image berupa informasi dalam bentuk
gambar yang dapat menjelaskan morfologi permukaan. SEM memilki perbesaran
mikroskop elektron sebesar 0,005um-0,0lum atau (5-10 nm). Hasil dari
pengukuran SEM berupa informasi tentang struktur penampang membran secara
jelas dengan resolusi yang cukup tinggi (Wenten, 2000). Menurut Mulder (1996),
teknik SEM juga dapat digunakan untuk karakterisasi membran berpori dengan
menentukan porositas dan ukuran pori. Hasil pengukuran SEM akan dapat
menggambarkan secara jelas morfologi pemukaan lapisan atas atau bawah

membran dan juga bagian penampang lintang membran.

2.6 Spektrometri

Spektrometri merupakan metode analisis yang dapat mengidentifikasi analit
melalui sifat optisnya. Menurut Day dan Underwood (2001), proses yang terjadi
antara analit dengan radiasi elektromagnetik bisa melalui absoprsi, emisi,
fluoresensi. Wujud radiasi elektromagnetik berupa energi diskrit yang disebut
foton. Foton memiliki energi yang dapat menyebabkan transisi tingkat energi
suatu atom atau molekul. Spektrofotometer adalah alat untuk mengukur nilai
absorbansi dari sampel sebagai fungsi A. Menurut Khopkar (1990),
spektrofotometer didasarkan pada Hukum Beer-Lambert yaitu:

A =log (Po/P) = abc

Keterangan:
A = absorbansi;
Po = intensitas cahaya;
P = intensitas cahaya yang ditransmisikan;
b = tebal kuvet (cm);
c = konsentrasi spesies (g/L);
a = absortivitas (cm™ g L)

(Day dan Underwood, 2001).
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Analitik dan Laboratorium
Kimia Instrumen Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan
Alam Universitas Jember. Penelitian ini telah dilakukan pada bulan Maret sampai
September 2018.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1. Alat Penelitian

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain seperangkat alat-
alat gelas, neraca analitik, magnetic stirrer dan anak stirer, pH meter Jenway,
elektroda referensi Ag/AgCl, elektroda kerja kobalt-karbon, counter-electrode SS,
multimeter Sanwa PC 500, spatula logam, ball pipet, lemari asam, dan botol

semprot.

3.2.2.  Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain batang karbon,
NaH,PO4.H,0 (Merck, Mr:137,99 g/mol), KHP (Merck, Mr:204,22 g/mol), HCI
37% (Merck, Mr: 36,45 g/mol; p: 1,19 g/mL), NH,OH 30% (Merck, Mr:35,05
g/mol), CoCl,.6H,O (Merck, Mr:237,93 g/mol), NH,Cl 99% (Merck, Mr:53,49
g/mol), KSCN (Merck, Mr:97,18 g/mol), aseton (Merck, Mr:58,08 g/mol), bubuk

alumina, akuademin, dan akuades.
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3.3 Rancangan Penelitian
3.3.1 Diagram Alir

Cyclic
Voltammetry

Batang Karbon

- dielektrodeposisi dalam larutan

CoCl,.6H,0 dan NH,4CI
(V = 0 sampai -1000 mV)
dengan scanrate 3 mV/s.

Elektroda Kobalt- Karbon

A 4

Linear Sweep
Voltammetry

Elektroda Kobalt- Karbon

Uji Morfologi
Permukaan

Uv-Vis

Spektrometri

dianalisis larutan sisa
elektrodeposisi

Potensiometri

14

Larutan Standar Fosfat
(0,01;0,1; 1; 10; 100 ppm)

¥
Kadar Co v
terdeposisi Data
Y v \ 4 \ 4
Daerah Linear Limit Deteksi Sensitifitas Reprodusibilitas
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3.4

15

Prosedur Penelitian

3.4.1 Pembuatan Larutan

a.

Pembuatan larutan NH,OH 0,02 M

Larutan NH,OH 0,02 M dibuat dengan cara mengencerkan larutan
NH;OH 30%. Labu ukur 50 mL terlebih dahulu diisi dengan akuades
secukupnya, kemudian dimasukkan NH4OH 30% sebanyak 0,13 mL dan
ditambahkan akuades hingga tanda batas.

Pembuatan Larutan ISA 0,025 M pH 4

Larutan ISA 0,025 M dibuat dengan cara menimbang padatan KHP
sebanyak 0,051 gram, kemudian dilarutkan dengan akuades ke dalam labu
ukur 10 mL. Larutan ISA yang terbentuk diatur pH nya sebesar 4 dengan
menambahkan 0,02 M NH,OH .

Pembuatan larutan HCI 6 M

Larutan HCI 6 M dibuat dengan cara mengencerkan larutan HCI 37%.
Labu ukur 50 ml terlebih dahulu diisi dengan akuades secukupnya,
kemudian dimasukkan HCI 37% sebanyak 24.9 mL dan ditambahkan
akuades hingga tanda batas.

Pembuatan larutan KSCN 50%

Larutan KSCN 50% dibuat dengan cara menimbang padatan KSCN
sebanyak 94,46 gram yang dilarutkan dengan akuades ke dalam labu ukur
100 mL.

Pembuatan larutan Induk Kobalt 0,02 M

Larutan induk kobalt 0,02 M dibuat dengan cara menimbang padatan
CoCl,.6H,0 sebanyak 0,238 gram yang dilarutkan dengan 10 mL akuades,
kemudian dimasukkan ke dalam 50 mL labu ukur dengan ditambahkan
akuades hingga tanda batas.

Pembuatan Larutan Sandar Kobalt

Larutan standar kobalt konsentrasi 0,0005; 0,001; 0,0015; 0,002;
0,0025 M dibuat dengan cara memipet 0,25; 0,5; 0,75; 1; 1,25 mL larutan
induk kobalt 0,02 M, kemudian masing-masing konsentrasi diencerkan ke

dalam labu ukur 10 mL menggunakan akuades.


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

16

g. Pembuatan Larutan Induk Fosfat 1000 ppm
Larutan induk fosfat 1000 ppm dibuat dengan cara menimbang
padatan NaH,PO,.H,0 sebanyak 1,423 gram yang dilarutkan dalam 20 mL
akuades. Larutan yang terbentuk dimasukkan ke dalam 1000 mL labu ukur
dengan ditambah akuades hingga tanda batas.
h.  Pembuatan Larutan Standar Fosfat
Larutan standar fosfat konsentrasi 100; 10; 1 ppm dibuat dengan cara
memipet 10; 1; 0,1 mL larutan induk fosfat 1000 ppm. Larutan standar
fosfat konsentrasi 0,1 dan 0,01 ppm dibuat dengan cara memipet 0,1 mL
larutan standar fosfat konsentrasi 100 dan 10 ppm, kemudian masing-
masing konsentrasi diencerkan ke dalam labu ukur 100 mL menggunakan

akuades.

3.4.2 Pembuatan Larutan dan Elektroda Kobalt-Karbon
a.  Pembuatan Elektroda Karbon
Elektroda karbon dibuat dengan mengambil batang karbon baterai
bekas ukuran AA dengan voltase sebesar 1,5 V, kemudian batang karbon
dibersihkan dengan akuades. Proses selanjutnya melapisi bagian permukaan
batang karbon dengan epoksi resin menggunakan cetakan sedotan minuman
berdiameter 0.9 cm, selanjutnya dikeringkan dalam suhu kamar. Bagian
bawah batang karbon diampelas dengan alumina 0,5 um. Elektroda karbon
yang telah siap dibilas dengan akuades, kemudian dilakukan ultrasonic
cleaning selama 8 menit selanjutnya dikeringkan dalam suhu ruang. Jumlah
elektroda karbon yang dibuat sebanyak dua buah yang akan digunakan
untuk proses elektrodeposisi menggunakan metode CV dan LSV.
b.  Pembuatan Larutan Elektrolit
Larutan elektrolit yang digunakan dalam deposisi yaitu campuran
larutan CoCl,.6H,0 0,01 M sebanyak 50 mL dengan 10 ml NH,CI 1 M.
Larutan elektrolit yang terbentuk diatur pH nya menjadi 6 dengan
menambahkan NH;OH 0,02 M (Soto, et al., 1996). Pembuatan larutan
elektrolit CoCl,.6H,O 0,01 M dilakukan dengan menimbang padatan
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CoCl,.6H,0 sebanyak 0,12 gram kemudian dilarutkan dengan akuademin,
diencerkan dalam labu ukur 50 mL. Pembuatan larutan elektrolit pendukung
berupa NH4CI 1 M dilakukan dengan menimbang padatan NH4CI sebanyak
0,54 gram kemudian dilarutkan dengan akuademin dan diencerkan pada
labu ukur 10 mL.

Preparasi Sel Elektrokimia dengan Metode Cyclic dan Linier Sweep
Voltametry (LSV)

Proses elektrodeposisi kobalt-karbon dilakukan dengan metode Cyclic
dan Linier Sweep Voltametry (LSV). Proses elektrodeposisi kedua metode
tersebut menggunakan 3 macam elektroda yaitu elektroda karbon sebagai
elektroda kerja, Ag/AgCl sebagai elektroda pembanding, dan elektroda
counter yaitu SS. Proses elektrodeposisi dilakukan pada daerah potensial 0
sampai -1000 mV dan scanrate 3 mV/s. Proses elektrodeposisi pada
masing-masing metode dilakukan sebanyak tiga kali pengulangan dengan
metode dan elektroda karbon yang sama untuk masing-masing metode.
Pengujian Morfologi Permukaan Elektoda Kobalt-Karbon Menggunakan
SEM

Pengujian morfologi dilakukan dengan cara mengambil sampel
elektroda kobalt-karbon berupa serbuk ukuran nano menggunakan SEM
dengan perbesaran 10000 kali dan percepatan tegangan 20 kV. Sampel yang
akan dikarakterisasi diletakkan diatas SEM specimen holder menggunakan
bagian penampang lintang dari carbon double tipe, dengan arah penempatan
secara vertikal. Hasil dari pengujian morfologi adalah homogenitas

permukaan elektroda kobalt-karbon hasil deposisi optimum.

3.4.3 Pengukuran Sisa Kobalt Menggunakan Spektrometer UV Vis

a.

Pengukuran Scanning Panjang Gelombang

Pengukuran scanning dilakukan dengan cara mengambil 2 mL larutan
standar kobalt konsentrasi 0,0025 M. Larutan dimasukkan ke dalam labu
ukur 10 mL dan ditambahkan 0.8 mL HCI 6 M, 2 mL KSCN 50%, dan 4,8

mL aseton. Campuran tersebut ditambahkan akuades hingga tanda batas.
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Campuran larutan dihomogenkan, kemudian didiamkan selama 30 menit.
Proses scanning dilakukan dengan cara memasukkan larutan ke dalam kuvet
beserta Dblanko berupa akuades, kemudian diukur absorbansinya.
Pengukuran dilakukan pada panjang gelombang 400-700 nm.
b.  Pembuatan Kurva Kalibrasi

Pembuatan kurva kalibrasi dilakukan dengan cara mengambil 2 mL
larutan standar kobalt konsentrasi 0; 0,0005; 0,001; 0,0015; 0,002; 0,0025
M. Masing-masing larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL dan
ditambahkan 0.8 mL HCL 6 M, 2 mL KSCN 50%, dan 4,8 mL aseton.
Campuran tersebut ditambahkan akuades hingga tanda batas. Campuran
larutan dihomogenkan, kemudian didiamkan selama 30 menit. Pengukuran
absorbansinya dilakukan dengan cara memasukkan larutan ke dalam kuvet
kemudian diukur dengan spektrometer UV Vis pada panjang gelombang
620 nm. Pengukuran dilakukan sebanyak 3 kali.

c.  Pengukuran Kobalt dari Larutan Sebelum dan Setelah Deposisi

Larutan sebelum deposisi diambil 2 mL kemudian dimasukkan ke
dalam labu ukur 10 mL dan ditambahkan 0.8 mL HCL 6 M, 2 mL KSCN
50%, dan 4,8 mL aseton. Campuran tersebut ditambahkan akuades hingga
tanda batas. Campuran larutan dihomogenkan, kemudian didiamkan selama
30 menit. Pengukuran absorbansinya dilakukan dengan cara memasukkan
larutan ke dalam kuvet beserta blanko berupa akuades, kemudian diukur
dengan spektrometer UV-Vis pada panjang gelombang 620 nm. Pengukuran
dilakukan sebanyak 3 kali. Pengukuran larutan setelah deposisi juga

dilakukan dengan prosedur yang sama.

3.4.4 Analisa Deteksi Fosfat Menggunakan Potensiometri
Analisa deteksi fosfat menggunakan potensiometri dilakukan dengan
cara mengambil 10 mL larutan standar fosfat konsentrasi 0,01; 0,1; 1; 10;
100 ppm. Larutan dimasukkan ke dalam gelas piala dan ditambahkan
larutan ISA KHP 0,2 mL pH 4 pada masing-masing konsentrasi (Chen et

al., 1998). Analisa deteksi fosfat dilakukan dengan memasukkan elektroda
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kobalt-karbon dan elektroda Ag/AgCl ke dalam larutan, sebelumnya larutan
dihomogenkan dengan magnetic stirer. Hasil pengukuran berupa beda
potensial yang terbaca pada multimeter. Analisa pada masing-masing
konsentrasi dilakukan pengulangan 3 kali. Pengolahan data untuk
mendapatkan kurva kalibrasi dilakukan dengan mengeplotkan sumbu X
sebagai log konsentrasi dan sumbu y sebagai beda potensial. Data kurva
kalibasi yang dihasilkan, selanjutnya akan diolah untuk menentukan
karakteristik potensiometri meliputi:
Daerah Linier

Daerah linier dapat ditentukan dari kurva kalibrasi hasil pengeplotan
sumbu x sebagai log konsentrasi dan sumbu y sebagai beda potensial.
Pengeplotan kurva kalibrasi akan diperoleh hubungan linearitas berupa
koefisien korelasi (r) dengan persamaan garis lurus yaitu:

y=ax+b

Koefisien y merupakan variabel terikat, koefisien x adalah variabel bebas,
koefisien a adalah kemiringan, dan koefisien b adalah intersep (Jeffery, et
al., 1991).
Limit Deteksi

Limit deteksi adalah nilai dari konsentrasi terkecil analit yang dapat
dideteksi oleh metode (Caulcut dan Boddy, 1995). Limit deteksi dapat

dihitung dengan rumus sebagai berikut:

Xy —yi)*
SO/ = [ —
3xS
)= (y/x)
slope
Keterangan:
y = beda potensial (mV);
Yi = beda potensial teoritis (mV);
n = jumlah pengukuran;

S(y/x) = simpangan baku
(Skoog, et al., 2007).
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Sensitifitas

Sensitifitas adalah kemampuan suatu instrumen dalam menganalisa
analit yang memiliki konsentrasi kecil. Kemiringan atau slope dapat
menunjukkan nilai sensitifitas dalam pengukuran.
Reprodusibilitas

Reprodusibilitas adalah pengulangan percobaan menggunakan
mekanisme waktu, metode, laboratorium yang berbeda (Miller dan Miller,
1991). Hasil reprodusibilitas berupa nilai limit antar percobaan yang sekecil
mungkin (Caulcutt, 1995). Hasil reprodusibilitas dinyatakan sebagai
koefisien variasi dari simpangan induk. Berikut adalah rumusnya:

Kv = [2} %100 %
X

sp= | Z00*
n-1

Kv = koefisien variasi;
SD = standar deviasi;

Keterangan :

X = nilai potensial rata-rata;
X = nilai potensial yang dihasilkan;
n = jumlah pengulangan
(Miller dan Miller, 1991).


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1.  Perbandingan kinerja antara metode cyclic dan linier sweep voltammetry
mempengaruhi hasil elektrodeposisi yaitu jumlah Co yang terdeposisi pada
permukaan karbon lebih banyak pada elektroda Co-C cyclic voltammetry
yang ditunjukkan dengan hasil pengukuran sisa larutan elektodeposisi
menggunakan spektrofotometer UV-Vis dan hasil analisis morfologi
menggunakan SEM.

2. Hasil analisis karakterisasi potensiometri pengukuran larutan standar fosfat
menunjukkan hasil yang lebih baik untuk elektroda Co-C linier sweep
voltammetry daripada elektroda Co-C cyclic voltammetry.

5.2 Saran

1. Analisis morfologi permukaan elektroda Co-C dianjurkan menggunakan
SEM-EDX untuk mengetahui jenis ion atau logam yang terdeposisi pada
elektroda karbon.

2. Perbesaran analisis SEM lebih kecil agar dapat mengetahui detai pori-ori

morfologi elektroda Co-C .
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LAMPIRAN

4.1 Hasil Voltamogram Elektroda Co-C
a. Metode Cyclic Voltammetry
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Gambar 4.1 Voltamogram Elektroda Co-C Metode Cyclic Voltammetry (a) Kontrol
(b) Elektroda Co-C ke-1 (c) Elektroda Co-C ke-2 (d) Elektroda Co-C ke-3
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Gambar 4.2 Voltamogram elektroda Co-C metode LSV (a) Kontrol (b) Elektroda Co-C
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Lampiran 4.2 Pengukuran Sisa Kobalt Menggunakan Spektrometer UV-Vis
a. Pengukuran Scanning Panjang Gelombang

Panjang Gelombang (nm) Absorbansi

400 0.324 |
420 0160
430 0.144 0.98
440 0.146 z 07
450 0.150 g 096
460 0.157 g 0.95
470 0.160 ;% 0.94
480 0.160 0.93
490 0.158 0.92
500 0.147 0.91
510 0.135 0.9
520 0.122 ’
530 0112 610 615 673?nm)625 630 635
540 0.113

550 0.137

560 0.223 Gambar 4.3 Kurva Panjang Gelombang Kobalt
570 0.377

580 0.534

590 0.579

600 0.758

610 0.930

612 0.947

614 0.964

616 0.979

618 0.989

620 0.997

622 0.993

624 0.985

626 0.970

628 0.946

630 0.908

640 0.741

650 0.516

660 0.270

670 0.101

680 0.039

690 0.014

700 0.006
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b. Pembuatan Kurva Kalibrasi

Konsentrasi (M) Absorbansi Larutan Standar Co Rata — rata SD

0.246

0.0005 0.243 0.244 0.002
0.242
0.419

0.001 0.418 0.418 0.001
0.418
0.557

0.0015 0.554 0.555 0.002
0.554
0.762

0.002 0.762 0.762 0
0.762
0.949

0.0025 0.948 0.948 0.001
0.948

Kurva Kalibrasi

0.9 -
0.8 -

07 - y = 349.8x + 0.0619
06 - R = 0.9962
0.5

0.4 -
0.3 -
0.2 -
0.1

Absorbansi

0 0.001 0.002 0.003
[Co] (M)

b. Pengukuran Kobalt dari Larutan Sisa Deposisi

Hasil Co

Metode Absorbansi Elettmda Massa C.o.sebelum Massa Co setelah Terdeposisi Rata- sD
e- deposisi (gram) deposisi (gram) (gram) rata

0.337 1 0.1106 0.0939 0.0167

Cv 0.336 2 0.1106 0.0928 0.0178 0.0174 0.0006
0.335 3 0.1106 0.0928 0.0178
0.370 1 0.1106 0.1047 0.0059

LSV 0.369 2 0.1106 0.1047 0.0059 0.0055 0.0006
0.372 3 0.1106 0.1058 0.0048
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1) Perhitungan Larutan elektrolit sebelum deposisi

y = mx+c
y — 349.8x + 0.0619
038 = 349.8x + 0.0619
0.3261 = 349.8x

3.261
X ~3498
X = 0.00093 M . fp (10X)

[Co]sblm deposisi = 0.0093 M
m

M =
Mr XV
m
0.0093 mol/L = g
237.93—=<5x 0.05L
mol

Massa Co sblm deposisi = 0.1106 gram
2) Perhitungan larutan elektrolit setelah deposisi (LSV Elektroda ke-1)

y = mx+c

y = 349,8x + 0,0619
0,370 = 349,8x+ 0,0619
0,3081 = 349,8x

_0,3081
X ~ 3498
X = 0,00088 M . fp (10X)
[Co]stlh deposisi = 0,0088 M
» d m
T Mr xV
mol m
0.0088 — = g
L 237.93—L-x 0.05 L
mol
Massa Co stlh deposisi = 0.1047 gram
Hasil Co terdeposisi = Massa Co sblm deposisi — Massa Co stlh deposisi
= 0.1106 gram — 0.1047 gram
= 0.0059 gram

3) Perhitungan potensial total dan Energi Gibbs

oksidasi : Co?>* — Co®" +1e EL,; = +1.82V
EO _ (=0.237 V)+(-0.337 V)+(-0.320 V")
pengukuran — 3

Egengukuran = —0.298V
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reduksi : Co** + 2e - Co

0
Epengukuran -

0
Epengukuran

El,.;= —0277V

(=0.721 V)+(—0.864 V)+(—0.832 V)

3

= —0.806V

Potensial total dapat dihitung:

0
Etotal -

CO3+

_ 2(—0.806 V) +1(—0.298 V)

3
—-191V
3

= —0.64V

AG =

0
_nFEtotal

N C02+

—3 X 9.65 % 10*C x (—0.64V)

18.528 = 10%]
185.28 = 103
185.28 kJ

- Co°

Lampiran 4.3 Penentuan Daerah Linier Elektroda C (Kontrol)

Beda Potensial (mV)

285

80

Kontrol

y =-3.6x +275.8
R2=0.9908

y=-3.5x+274.4
R2=0.9784

y =-3.4x + 270
R2=0.9966

y =-2.9x + 268.2
R2=0.9917

y =-2.9x + 267.6
R2=0.9871

y =-2.8X + 267.2
R2=0.9949

-2 0

2

Log [H,PO4 ] (ppm)

y =-2.5X + 266.2
4 R?=10.9952

== Hari ke-1

== Hari ke-2

== Hari ke-3

== Hari ke-4

== Hari ke-5

Hari ke-6

Hari ke-7
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Lampiran 4.4 Analisa Deteksi Fosfat Menggunakan Potensiometri Metode
Cyclic Voltammetry
a. Daerah Linier
1) Elektroda Co-C ke-1

D

42 2 4 Cvli

y =-25.34x - 184.76 =—&=Hari ke-1
R2=0.9931

Yy =-22.4%-224.8  fl=Hari ke-2
R2=0.995

y = -18.7x - 358.4

R2=0.9897 == Hari ke-5
y=-17.2x - 361.4

R?=0.9964 —@— Hari ke-6

y =-16.4x - 365.6
-450 R2=0.9783 Hari ke-7
Log [H,PO, ] (ppm)

S y=-20.5x - 252  =—Hari ke-3
= R2=0.976
2 y =-18.9x - 262.8 =3é=Hari ke-4
g ‘ ~ R2=0.9876
(@] - -
E &S& y R;L i’g)_(%ggs'e == Hari ke-5
@ y =-15.4x - 325.8 ;
R2 = 0.956 =@=Hari ke-6
-450 y =-10.6x - 338 _
Log [H,PO; 1(ppm) ~ R*=09873 bl
2) Elektroda Co-C ke-2
T T O T 1 CV 2
-4 -2 (I) 2 4
-50 ~
Y 2'2_6X ~2564  ——Hari ke-1
100 - R2=0.9925
y =-25.3x - 313 _
150 - R2 = 0.9967 ——Hari ke-2
y =-22x - 336
< R2=0.9926 == Hari ke-3
= y =-21.1x - 348.6
.g R2=0.9993 e=é= Hari ke-4
&
o
[a
[a+]
o]
D
m
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3) Elektroda Co-C ke-3

[en]

-4 2 5 ) 2 4 CV 3
y=-25.8x-2852 —®=Harike-l
-100 - 2=
YE 2088 307.28-g—Hari ke-2
-150 - R2=0.9945
. y=-20.8x-320.8 _,_ Hari ke-3
E -200 - R2=0.9981
- OSSO ke
g y =-17.4x - 349.4 _
S R2=0.9756 == Hari ke-5
[a
et y =-16.7x - 359 :
§ ¥ Re'=0.9834 ©— Hari ke-6
=-15x - 375.4 .
J y RZ = 0.9977 Hari ke-7
-450
Log [H,PO, ] (ppm)
b. Limit Deteksi
1) Elektroda Co-C ke-1
y =-25.34x - 184.76
X y yi y-yi (y-yi)?
-2 -128.7 -134.1 5.400 29.16
-1 -163.2 -159.4 -3.800 14.44
0 -189.3 -184.8 -4.500 20.25
1 -211.0 -210.1 -0.900 0.810
2 -232.7 -235.4 2.700 7.290

S(y-yi)? = 71.95

S(y/x) = /Z(y — v

n—2
71.95
5-2
23.98
.897

=+/23.98
=4
3xS
Lob _3x5(y/%)
slope
_ 3x4.897
- 2534

Log [LOD] = 0.5798
Antilog [PO,*] = 3.800 ppm

o1
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2) Elektroda Co-C ke-2

y = -26X - 256.4
X y yi y-yi (y-yi)?
-2 -202.3 -204.4 2.100 4.410
-1 -233.0 -230.4 -2.600 6.760
0 -260.1 -256.4 -3.700 13.69
1 -280.7 -282.4 1.700 2.890
2 -309.7 -308.4 -1.300 1.690
> (y-yi)? = 29.44
3 /Z(y — yi)®
Sy/x) = )
_[29.44
S 5-2
=+9.813
= 3.133
3xS
il y (y/x)
slope
_ 3x3.133
26
Log [LOD] = 0.3615
Antilog [PO,*] = 2.299 ppm
3) Elektroda Co-C ke-3
y =-25.8x - 285.2
X y yi y-yi (y-yi)*
-2 -233.3 -233.6 0.300 0.090
-1 -255.0 -259.4 4.400 19.36
0 -287.7 -285.2 -2.500 6.250
1 -312.3 -311.0 -1.300 1.690
2 -335.7 -336.8 1.100 1.210
>(y-yi)? = 28.60
3 /Z(y —yi)?
Sy/x) = —
_ [28.60
S |5-2
9.533

52
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_ 3 xS(y/x)
~ slope
_ 3x3.088

25.8
= 0.3591

Log [LOD] = 0.3591
Antilog [PO,*] = 2.286 ppm

LOD

c. Reprodusibilitas
1) Elektroda Co-C ke-1

53

i Beda Potensial (mV -
Konsentrasi (mV) Rata-rata D Kv (%)
(ppm) | I 1 (mV)
0.01 -130.0 -126.2 -130.0 -128.7 2.194 1.710
0.1 -162.6 -164.1 -163.0 -163.2 0.777 0.480
1 -188.2 -190.6 -189.0 -189.3 1.222 0.650
10 -210.0 -211.0 -212.0 -211.0 1.000 0.470
100 -233.0 -235.0 -230.0 -232.7 2.517 1.080
2) Elektroda Co-C ke-2
Konsentrasi Beda Potensial (mV) Rata-rata
SD Kv (%
(ppm) | T T (mV) v %)
0.01 -201.0 -203.0 -203.0 -202.3 1.155 0.571
0.1 -233.0 -232.0 -234.0 -233.0 1.000 0.429
1 -261.0 -259.0 -260.2 -260.1 1.007 0.387
10 -279.0 -280.0 -283.0 -280.7 2.082 0.742
100 -308.0 -310.0 -311.0 -309.7 1.528 0.493
3) Elektroda Co-C ke-3
Konsentrasi Beda Potensial (mV) Rata-rata
SD Kv (%
(ppm) | T T (mV) v )
0.01 -235.0 -232.0 -233.0 -233.3 1.528 0.650
0.1 -255.0 -254.0 -256.0 -255.0 1.000 0.390
1 -288.0 -290.0 -285.0 -287.7 2.517 0.870
10 -313.0 -313.0 -311.0 -312.3 1.155 0.370
100 3350 -337.0 -335.0 -335.7 1.155 0.340

Reprodusibilitas diperoleh dari pengukuran beda potensial masing-masing

konsentrasi pada hari pertama, kemudian dihitung nilai SD dan Kv nya.
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S(x = x)2
n-1

SD =

;

({—235.0 + 233.3}2 + {—232.0 + 233.3}2 + {—233.0 + 233.3}2)

SD =

(2.89 + 1.69 + 0.09)
SD =

3—1
.. 467
)
SD = 1.528

= [1'528 x 100%

~ 2333 3
Kv = 0.0065 x 100%
Kv = 0.65 %

Lampiran 4.5 Analisa Deteksi Fosfat Menggunakan Potensiometri Metode

3—-1

Linier Sweep Voltammetry

a. Daerah Linier
1) Elektroda Co-C ke-1

- LSV1

Beda Potensial (mV)

-400
Log [H,PO4 ] (ppm)

N

4
y = -28.74x - 183.06 e=¢mmHari ke-1
R2=0.9998

y = -28.46X - 193.86 asilbmmHari ke-2
R2 = 0.9984

Y = -25.42X - 212.36 e Hari ke-3
R = 0.9868

y = -25.16x - 246.94
R?=0.9903

y =-23.96x - 265.88 .
R2 = 0.9928 e@mHari ke-5

e Hari ke-4

y =-21.6x - 293
R2=0.9624

y=-21.2x - 297.6 Hari ke-7
R2=10.9617

e@=Hari ke-6
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2) Elektroda Co-C ke-2

Beda Potensial (mV)

-400
Log [H,PO, ] (ppm)

3) ElektrodaCo-C ke-3

a)
U

-4 -2 )
-50 -

-100 -

-300 -

Beda Potensial (mV)

-350

-400
Log [H,PO, 1 (ppm)

LSV 2
4
y= 39:5%))(99 %22-78 —o—Hari ke-1
y= -30.3x - 189.4 - H
R2=0.9943 Harl ke-2
y =F;222'%X9_8 ig9-2 = Hari ke-3
=-28.3x - 250.4 i
Y R2 = 0.9913 -
Riloomes | eraikes
y = -21.74x - 287.64 :
Re=0.9801 ~ —OHarike-6
y = -21.1X - 299
R2=0.9837 Hari ke-7
. LSV3
4

y =-27.09X - 168.62 —g—Hari ke-1
R2=0.9958

y =-24.66x - 204.44 @ Hari ke-2
Rz =0.999

y =-22.6x - 234.6 == Hari ke-3
R2 =0.997
y=-219x - 258.8 =>¢=Hari ke-4
R2=0.9961
y=-21.5x- 2724  —>%=Hari ke-5
R2 =0.9998
y=-20.1x-279.6 —@—Harike-6
R2=0.9987
y =-18.6x - 282.8 Hari ke-7
R2=0.9911
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b. Limit Deteksi
1) Elektroda Co-C ke-1
y = -28.74x - 183.06

X y yi y-yi (y-yi)*
2 -123.7 -125.6 1.900 3.610
-1 -154.5 -154.3 -0.200 0.040
0 -183.0 -183.1 0.100 0.010
1 212.4 -211.8 -0.600 0.360
2 -240.4 -240.5 0.100 0.010
> (y-yi)? = 4.030
2 -yD)?
oy’ L
_ [4.030
T l5-=2
=+/1.343
=1.159
3xS
il _ v/x)
slope
_ 3x1.159
2874
Log [LOD] =0.121
Antilog [PO,*] = 1.321 ppm
2) Elektroda Co-C ke-2
y = -30.51x - 162.78
X y yi y-yi (y-yi)?
2 -103.1 -101.8 -1.300 1.690
1 -131.2 -132.3 1.100 1.210
0 -166.4 -162.8 -3.600 12.96
1 -191.8 -193.3 1.500 2.250
2 -225.3 -223.8 -1.500 2.250
>(y-yi)? = 20.36
Xy —yi)?
Sy/x) = —
_ [20.36
T l5-=2
6.787


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

_3xS8(y/x)

LOD
slope
_ 3x2.605
~ 3051
Log [LOD] = 0.256

Antilog [PO,*] = 1.803 ppm

3) Elektroda Co-C ke-3
y =-27.09x - 168.62

X Y yi y-yi (y-yi)?
-2 -117.4 -114.4 -3.00 9.000
-1 -142.3 -141.5 -0.80 0.640
0 -167.9 -168.6 0.70 0.490
1 -192.3 -195.7 3.40 11.56
2 -225.5 -222.8 -2.70 7.290

' (y-yi)? = 28.98

s/ = [FLYD
_ [2898
S J5-2
9.66
.108

=/9.66
=3
3xS
B 3 (y/x)
slope
3%3.108
T 27.09
Log [LOD] = 0.344

Antilog [PO,*] = 2.208 ppm

c. Reprodusibilitas
1) Elektroda Co-C ke-1

Konsentrasi Beda Potensial (mV) Rata-rata D Kv (%)
(ppm) | 1 1 (mV)

0.01 -125.3  -123.0 -122.9 -123.7 1.358 1.098

0.1 -155.0 -155.0 -1534 -154.5 0.924 0.598

1 -183.0 -183.8 -182.3 -183.0 0.751 0.410

10 -211.0 -212.0 -214.3 -212.4 1.692 0.796

100 -241.0  -240.0 -240.3 -240.4 0.513 0.213
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2) Elektroda Co-C ke-2

Konsentrasi Beda Potensial (mV Rata-rata
(ppm) [ Il ( )I | (mV) sD Kv (%)
0.01 -101.8 -103.1 -104.3 -103.1 1.250 1.213
0.1 -131.3 -132.6 -129.6 -131.2 1.504 1.147
1 -165.8  -166.0 -167.5 -166.4 0.929 0.558
10 -190.0  -193.0 -192.4 -191.8 1.587 0.827
100 -225.0 -227.0 -224.0 -225.3 1.528 0.598
3) Elektroda Co-C ke-3
Konsentrasi Beda Potensial (mV Rata-rata
(ppm) | I : il (mV) R Kv (%)
0.01 -117.3 -116.7 -118.3 -117.4 0.808 0.688
0.1 -140.4  -144.1 -142.5 -142.3 1.856 1.304
1 -165.2 -168.5 -170 -167.9 2.456 1.463
10 -194.5 -192 -190.4 -192.3 2.066 1.074
100 -225.7 -226.5 -224.3 -225.5 1.114 0.494

Reprodusibilitas diperoleh dari pengukuran beda potensial masing-masing
konsentrasi pada hari pertama, kemudian dihitung nilai SD dan Kv nya.

oo |[Zx=%)?
n-1

o - ({=225.7 + 225.5}2 4+ {—=226.5 + 225.5}2 + {—224.3 4 225.5}2)
- Rl

b (0.04 + 1 + 1.44)
\ 3—-1

< 9 2.48
N 2

SD =1.114

Kv =0.00494 x 100%
Kv = 0.494
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