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MOTO

Katakanlah, wahai hamba-hambaKu yang melampaui batas terhadap diri mereka
sendiri, janganlah kamu berputus asa dari rahmat Allah. Sesungguhnya Allah
mengampuni dosa-dosa semuanya. Sesungguhnya Allah Maha Pengampun lagi

Maha Penyayang (terjemahan Surat Az-Zumar ayat 53).”

Jika Allah menolong kamu, maka tidak ada orang yang dapat mengalahkan kamu,
jika Allah membiarkan kamu (tidak memberi pertolongan), maka siapakah
gerangan yang dapat menolong kamu (selain) dari Allah sesudah itu? Karena itu,
hendaklah kepada Allah saja orang-orang mukmin bertawakkal (terjemahan Surat
Ali-Imran ayat 160).™

“) Departemen Agama Republik Indonesia. 2010. Al-Quran dan Terjemahannya.
Bandung: CV. Pustaka Agung Harapan.
") Departemen Agama Republik Indonesia. 2012. Al-Quran dan Terjemahannya.

Bandung: CV. Diponegoro
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RINGKASAN

Penentuan Kadar Fosfat dalam Tanah Pertanian Menggunakan Eloktroda
Kobalt-Karbon (Co-C) Lia Indah Wardiyani, 151810301014; 2020; 65 halaman;
Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas

Jember.

Tanah pertanian atau yang lebih dikenal dengan tanah persawahan
merupakan tanah yang digunakan untuk menanam padi sawah bergiliran dengan
tanaman palawija, hortikultura dan tanaman semusim lainnya yang berlangsung
terus menerus sepanjang tahun. Unsur hara makro yaitu N, P dan K yang
terkandung dalam tanah pertanian dibutuhkan tanaman dalam jumlah yang cukup
banyak. Penyerapan fosfor oleh tanaman biasanya dalam bentuk ion fosfat
anorganik terutama H,PO4 dan HPO4*. Kadar fosfor yang diserap oleh tanah
berkisar antara 10-15%. Unsur fosfor di alam yang berikatan dengan oksigen
disebut dengan senyawa fosfat.

Pengukuran kadar fosfat dalam tanah dilakukan dalam bentuk cair
sehingga sampel perlu diekstraksi dengan menambahkan larutan pengekstrak
yaitu Kelowna. Filtrat hasil ekstraksi di analisis menggunakan metode
potensiometri dan spektrometri. Metode potensiometri pada penelitian ini
digunakan untuk mengukur kadar fosfat pada tanah pertanian dengan
memanfaatkan elektroda kobalt-karbon (Co-C) hasil elektrodeposisi, dimana
nilainya akan dibandingkan dengan metode standar yaitu Spektrometri Visibel.
Elektroda Co-C yang digunakan pada metode potensiometri dibuat terlebih dahulu
dari batang karbon baterai bekas yang permukaannya di elektrodeposisi dengan
kobalt menggunakan larutan CoCl2.6H20O secara voltametri. Elektroda tersebut
dapat merespon ion fosfat melalui proses oksidasi kobalt pada permukaan
elektroda sehingga membentuk lapis tipis Co3(POs)2 yang dapat menghasilkan
beda potensial. Penelitian ini menggunakan elektroda Co-C sebagai elektroda

kerja bertujuan untuk mempelajari suatu karakteristik metode potensiometri
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berupa sensitivitas, selektivitas dan presisi pada larutan standar. Analisis sampel
dapat diketahui dengan menghitung nilai konsentrasi fosfat pada metode
potensiometri dan spektrometri sehingga akan diperoleh nilai akurasi dan korelasi
antara kedua metode yang diharapkan sebanding.

Pengukuran menggunakan metode potensiometri menghasilkan nilai
sensitivitas sebesar 28,01 mV/dekade, nilai selektivitas yang diperoleh
menunjukkan K/°* < 1, dapat diartikan bahwa pengaruh interferensi ion asing
yaitu NOs, NHs;", K" dan CI tidak mempengaruhi pengukuran ion utama.
Sedangkan, nilai presisi dapat diketahui dengan menghitung nilai Kv dan
dikatakan baik karena pada konsentrasi 0,01; 0,1; 1; 10 dan 100 ppm < 5%.
Perolehan nilai akurasi menunjukkan bahwa pada daerah T1, T3 dan T4 memiliki
akurasi yang baik, sedangkan nilai akurasi sampel pada daerah T2 kurang baik
Hasil pengukuran yang diperoleh menggunakan elektroda Co-C secara
potensiometri yang dibandingkan dengan metode standar spektrometri pada
sampel menunjukkan korelasi yang linier dengan nilai slope sebesar 0,998 yang
nilainya mendekati 1, sehingga nilai konsentrasi fosfat dalam tanah dapat

dikatakan sebanding antara metode potensiometri dengan metode spektrometri.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Tanah pertanian merupakan tanah yang digunakan untuk menanam padi
sawah bergiliran dengan tanaman palawija, hortikultura dan tanaman semusim
lainnya yang berlangsung terus menerus sepanjang tahun (Hardjowigeno dan
Rayes, 2005). Rendahnya produktivitas lahan sawah merupakan permasalahan
yang selalu muncul dalam penggunaan tanah pertanian. Hal ini dapat dibuktikan
dengan meningkatnya kebutuhan beras sebagai bahan makanan pokok sebagian
penduduk Indonesia yaitu sebesar 2,23 % /tahun dan tidak diimbangi dengan
produksi yang cukup (Arafah, 2003). Kebutuhan beras di Indonesia setiap
tahunnya mencapai 32 juta ton, sedangkan produksi nasional tiap tahunnya hanya
memproduksi sekitar 31,5 juta ton (Darma, 2007). Pemupukan merupakan salah
satu cara yang dapat dilakukan untuk meningkatkan produktivitas lahan sawah
terutama untuk mencukupi kebutuhan unsur hara utama. Pemberian pupuk juga
harus dilakukan tepat sasaran dengan dosis yang sesuai kebutuhan agar dihasilkan
padi dalam jumlah optimal. Dosis anjuran pemupukan untuk tanaman padi yaitu
250 kg Urea /ha, 100 kg SP-36 /ha, dan 100 kg KCI /ha (Deptan, 2007).

Unsur hara utama atau unsur hara makro yang terkandung di dalam tanah
pertanian diantaranya yaitu N, P dan K yang dibutuhkan tanaman dalam jumlah
cukup banyak. Contohnya yaitu pada tanaman padi, untuk setiap 5 ton ha’
tanaman padi membutuhkan kandungan nitrogen berkisar antara 75-120 kg ha*,
fosfor berkisar antara 20-25 kg ha?, dan kalium berkisar antara 23-257 kg ha
(Husnain dan Ibrahim, 2010). Pengolahan hara yang tidak berimbang
menyebabkan penurunan hasil padi hingga 40%, bahkan jika pengolahan tanaman
tidak dilakukan dengan baik maka kehilangan hasil padi mampu mencapai 60%
dari potensi hasilnya (Dobermann dan Fairhurst, 2000).

Fosfor (P) merupakan salah satu unsur hara makro yang dibutuhkan
tanaman dalam jumlah besar setelah N. Kadar fosfor yang diserap oleh tanah

sawah dalam bentuk pupuk berkisar antara 10-15%. Pengelolaan yang efektif
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terhadap fosfor yang keberadaannya dalam tanah berbentuk ion fosfat (PO.*)
adalah salah satu faktor penting untuk meningkatkan produksi pertanian
(Simamora, 2016). Selama ini pemberian pupuk fosfat tidak efisien, karena
ketidaktahuan petani bahwa pemberian pupuk yang dilakukan setiap musim tanam
akan menghasilkan residu pada penanaman berikutnya (Anwar dan Susilawati,
2009). Residu yang dihasilkan merupakan akibat dari pembentukan P yang terikat
dengan unsur lain seperti Al, Fe, dan Ca di dalam tanah (Adiningsih, 2004).
Pengukuran konsentrasi fosfor dalam tanah dilakukan dalam bentuk cair sehingga
sampel perlu diekstraksi. Ekstraksi fosfor ini bisa dilakukan dengan
menambahkan suatu larutan pengekstrak cairan seperti air, larutan garam lemah
atau asam lemah (Pierzynski et al., 2005). Ekstraktan yang pernah digunakan
untuk mengekstrak fosfor dalam tanah diantaranya yaitu Morgan Wolf (Beck,
2000), H20O (Sobeck dan Ebeling, 2007) dan Kelowna (Van Lierop, 1988).
Penggunaan beberapa metode analitik telah banyak dilakukan untuk
menentukan kadar fosfor maupun fosfat dalam tanah. Pierzynski et all (2005),
melaporkan bahwa penentuan fosfat dalam tanah dapat dilakukan menggunakan
metode Inductively Coupled Plasma (ICP) yang dibandingkan dengan metode
Colorimetric, namun metode ini masih menggunakan sampel dalam jumlah
banyak dan peralatan yang mahal. Siswoyo (2013) juga telah mengembangkan
penelitian penentuan kadar fosfat dalam tanah menggunakan elektroda selektif ion
(ESI) kobalt dengan teknik flow injection analysis dan menunjukkan bahwa hasil
pengukuran sensitivitas masih sangat rendah yaitu sebesar 7,890 mV/dekade.
Menurut Sukaton (2014), elektroda kobalt dapat merespon ion fosfat melalui
proses oksidasi kobalt pada permukaan elektroda sehingga membentuk lapis tipis
Co3(PO4)2 yang dapat menghasilkan beda potensial. Penelitian yang telah
dilakukannya yaitu mengenai kinerja metode potensiometri dengan ekstraktor
portabel untuk menentukan kadar fosfat dalam tanah. Penggunaan elektroda kawat
kobalt murni pada metode tersebut memberikan nilai sensitivitas yang lebih besar
yaitu 28,47 mV/dekade. Mawaddah (2019), telah mengembangkan pengukuran
kadar fosfat menggunakan elektroda Co-C dengan larutan elektrolit CoSO4.7H,0

yang menghasilkan nilai sensitivitas lebih besar pada metode linier sweep
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voltammetry yaitu 31,7 mV/dekade. Ni’'mah (2019), juga melakukan penelitian
yang sama namun dengan larutan elektrolit berbeda yaitu CoCl..6H.O yang
menghasilkan nilai sensitivitas lebih besar pada metode cyclic voltammetri.

Pemilihan daerah pengambilan sampel pada 4 daerah sawah di Jalan Danau
Toba karena selain dekat dengan lokasi penelitian, pada daerah tersebut tanah
sawah yang digunakan untuk menanam padi mengandung senyawa fosfat yang
berlebih. Penelitian kali ini melaporkan sebuah upaya pengembangan sensor
dengan elektroda Co-C untuk mengukur kadar fosfat dalam tanah pertanian
menggunakan metode potensiometri. Keuntungan penggunaan metode
potensiometri itu sendiri yaitu memiliki sensitivitas yang baik, peralatan yang
cukup terjangkau dan pendeteksian yang cepat. Analisis karakterisasi pengukuran
yang akan diteliti yaitu nilai sensitivitas, selektivitas, akurasi dan presisi. Hasil
pengukuran yang diperoleh dari elektroda Co-C yang menggunakan metode
potensiometri dibandingkan dengan metode standar yaitu Spektrofotometri
UV-Vis.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian latar belakang diatas, maka dapat disusun rumusan
masalah sebagai berikut :

1. Bagaimana kinerja elektroda Co-C secara potensiometri dalam mengukur
kandungan fosfat pada sampel tanah pertanian yang meliputi sensitivitas,
selektivitas, dan presisi?

2. Bagaimana nilai akurasi dan korelasi yang diperoleh dari hasil perhitungan
konsentrasi pada metode potensiometri menggunakan elektroda Co-C yang

dibandingkan dengan metode standar spektrometri?
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1.3 Tujuan
Tujuan yang ingin dicapai dari rumusan masalah tersebut yakni sebagai
berikut :

1. Mempelajari kinerja elektroda Co-C secara potensiometri dalam mengukur
kandungan fosfat pada sampel tanah pertanian yang meliputi sensitivitas,
selektivitas, akurasi dan presisi?

2. Mengetahui nilai akurasi dan korelasi yang diperoleh dari hasil perhitungan
konsentrasi pada metode potensiometri menggunakan elektroda Co-C yang
dibandingkan dengan metode standar spektrometri?

1.4 Manfaat

Manfaat penelitian yaitu diharapkan menjadi informasi penting tentang
penggunaan elektroda Co-C untuk pengukuran sampel fosfat dalam tanah
pertanian yang dibandingkan dengan metode standar yaitu Spektrofotometri
UV-Vis. Hasil penelitian ini juga memberi manfaat dalam bidang pertanian
sebagai dasar untuk melakukan tindakan pemupukan agar dosis pupuk yang

diberikan tepat sasaran.

1.5 Batasan Masalah
Mengingat banyaknya masalah yang berpengaruh pada penelitian ini, maka
perlu adanya batasan masalah sebagai berikut :

1. Sampel yang digunakan pada penelitian ini merupakan tanah pertanian yang
diambil dari 4 sawah yang ada di daerah Jember yaitu di daerah Tawang
Mangu dan Parangtritis

2. Sensor yang digunakan pada penelitian ini adalah jenis Elektroda Selektif lon
(ESI) Co-C yang pembuatannya berdasarkan optimasi oleh Ni’mah (2019)

3. Ekstraktan yang digunakan pada penelitian ini yaitu larutan Kelowna
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tanah Pertanian dan Kandungan Unsur Hara

Tanah merupakan lapisan kerak bumi yang mengalami pelapukan hasil
evolusi dengan susunan unik dan teratur dengan kandungan bahan-bahan organik
dan anorganik yang biasa disebut dengan mineral. Bahan anorganik pada tanah
salah satunya yaitu unsur hara yang dapat mendukung proses pertumbuhan bahan-
bahan organik (jasad hidup) (Rafi’i, 1982). Unsur hara dapat mempengaruhi
pertumbuhan tanaman melalui bentuk ketersediaannya, konsentrasi serta
kesetimbangannya dengan unsur hara lain sehingga pengendaliannya dapat
disesuaikan dengan kebutuhan tanaman dan juga dapat menjaga kualitas tanah
serta lingkungan (Winarso, 2005).

Tanah pertanian merupakan tanah yang digunakan untuk menanam padi
sawah bergiliran dengan tanaman palawija, hortikultura dan tanaman semusim
lainnya yang berlangsung terus menerus sepanjang tahun (Hardjowigeno dan
Rayes, 2005). Produktivitas lahan sawah merupakan sektor di Indonesia untuk
mendukung ketahanan pangan. Rendahnya produktivitas lahan sawah dapat
disebabkan karena pengolahan hara yang tidak berimbang, sehingga
mengakibatkan penurunan hasil padi mencapai 40%. Pengolahan tanaman yang
tidak baik juga dapat mengakibatkan penurunan hasil padi hingga 60% dari
potensi aslinya (Dobermann dan Fairhurst, 2000). Hal tersebut dapat dibuktikan
dengan meningkatnya kebutuhan beras di Indonesia setiap tahunnya sebesar
2,23%, namun tidak diimbangi dengan produksi padi yang cukup (Arafah, 2003).
Kebutuhan beras di Indonesia setiap tahunnya mencapai 32 juta ton, sedangkan
produksi nasional tiap tahunnya hanya memproduksi sekitar 31,5 juta ton
(Darma, 2007).

Pemberian pupuk merupakan salah satu upaya yang dilakukan oleh petani
untuk meningkatkan produktivitas lahan sawah masih bersifat sangat umum
karena terbatasnya data sumber daya alam yaitu mengenai status kesuburan tanah.
Menurut Partohardjono (1999), pemberian pupuk yang tepat dan seimbang

khususnya pada tanaman padi akan menurunkan biaya pemupukan, tanaman yang
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lebih sehat, dan takaran pupuk yang lebih rendah. Oleh karena itu, perlu dilakukan
pemberian pupuk yang tepat sasaran dengan dosis yang sesuai kebutuhan agar
padi yang dihasilkan optimal (tanpa kelebihan/kekurangan hara). Rekomendasi
pemupukan yang ada saat ini masih bersifat umum, sehingga pemupukan belum
berimbang dan rasional. Dosis anjuran pemupukan untuk tanaman padi secara
umum vyaitu 250 kg Urea /ha, 100 kg SP-36 /ha, dan 100 kg KCI /ha
(Deptan, 2007).

Badan Penelitian dan Pengembangan Pertanian (2007), mengusulkan
rekomendasi pemupukan N, P, dan K pada padi sawah yang lokasinya spesifik
agar pemupukan dapat efisien dan produksi optimal. Acuan pemupukan N, P, dan
K menurut Badan Penelitian dan Pengembangan Pertanian (2007) dapat dilihat
pada Tabel 2.1.
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Tabel 2.1. Acuan penetapan rekomendasi pupuk N, P, dan K pada lahan sawah spesifik lokasi (per kecamatan) Provinsi Jawa Timur
(Sumber : Peraturan Menteri Pertanian nomor 40/Permentan/ot.140/04/2007 tanggal 11 April 2007)

Acuan Rekomendasi Pupuk (kg/ha)

Provinsi/ Kecamatan Tanpa Bahan Dengan 5 ton Dengan 2 ton Pupuk
Kabupaten Organik Jerami/ha Kandang/ha

Urea SP-36 KCI Urea SP-36 KCI Urea SP-36 KCI

Jawa Timur 1. Kaliwates 300 75* 50 280 75* 0 275 25* 30

Jember 2. Sumbersari 300 75 50 280 75 0 275 25 30
3. Patrang 300 75* 50 280  75* 0 275 25* 30
4. Arjasa 300 75* 50 280  75* 0 275 25* 30
5. Jelbuk 300 75* 50 280  75* 0 275 25* 30
6. Pakusari 300 75 50 280 75 0 275 25 30
7. Sukowono 300 75 50 280 75 0 275 25 30
8.
Sumberjambe 300 75 50 280 75 0 275 25 30
9. Ledokombo 300 75 50 280 75 0 275 25 30
10. Kalisat 300 75 50 280 75 0 275 25 30
11. Mayang 300 75 50 280 75 0 275 25 30
12. Silo 300 75 50 280 75 0 275 25 30
13.
Mumbulsari 300 75 50 280 75 0 275 25 30

14. Tempurejo - - - - - ) - - -
15. Rambipuji 300 50 50 280 50 0 275 0 30
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Pemupukan harus diberikan secara berimbang yaitu antara urea, SP-36/TSP dan
Kcldan tergantung pada keadaan tanah spesifik disetiap daerah. Pupuk yang
diberikan merupakan tambahan bagi unsur hara yang sudah ada dalam tanah,
sehingga jumlah nitrogen, fosfor dan kalium yang tersedia bagi tanaman berada
dalam perbandingan yang tepat (Permentan, 2007).

Klasifikasi unsur hara berdasarkan ketergantiannya oleh unsur lain dibagi
menjadi dua, yaitu unsur hara esensial dan unsur hara non esensial. Unsur hara
esensial merupakan unsur-unsur yang keberadaannya tidak dapat digantikan oleh
unsur lain yang sangat mempengaruhi pertumbuhan dan kualitas tanaman. Unsur
hara non esensial merupakan unsur-unsur yang memiliki peranan kecil terhadap
pertumbuhan tanaman, sehingga keberadaannya dapat digantikan oleh unsur lain
(Foth, 1998).

Unsur hara esensial berdasarkan jumlahnya yang dibutuhkan tanaman, dapat
dibagi menjadi dua yaitu unsur hara makro esensial dan unsur hara mikro esensial.
Unsur hara makro esensial merupakan unsur hara yang dibutuhkan tanaman dalam
jumlah besar biasanya lebih dari 500 ppm, sedangkan unsur hara mikro esensial
merupakan unsur hara yang dibutuhkan tanaman dalam jumlah yang lebih kecil
biasanya kurang dari 500 ppm (Hanafiah, 2012). Unsur-unsur yang merupakan
unsur hara makro esensial yaitu belerang (S), fosfor (P), kalsium (Ca), nitrogen
(N), magnesium (Mg), dan kalium (K), sedangkan unsur-unsur yang merupakan
unsur hara mikro yaitu klorin (Cl), seng (Zn), mangan (Mn), boron (B), kobalt
(Co), tembaga (Cu), besi (Fe) (Foth, 1998). Unsur hara makro yang terkandung
dalam tanah pertanian dibutuhkan tanaman dalam jumlah yang cukup banyak.
Contohnya yaitu pada tanaman padi, untuk setiap 5 ton ha® tanaman padi
membutuhkan kandungan nitrogen berkisar antara 75-120 kg ha*, fosfor berkisar
antara 20-25 kg ha?l, dan kalium berkisar antara 23-257 kg ha'
(Husnain dan Ibrahim, 2010).

Fosfor (P) merupakan salah satu unsur hara makro esensial yang dibutuhkan
tanaman dalam jumlah besar. Unsur fosfor di alam yang berikatan dengan oksigen
disebut dengan senyawa fosfat. Penyerapan fosfor oleh tanaman biasanya dalam

bentuk ion fosfat anorganik terutama H,PO. dan HPO4*. Kadar fosfor yang
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diserap oleh tanah sawah berkisar antara 10-15%. Ketersediaan fosfor dalam tanah
umumnya sangat rendah yang disebabkan karena pada tanah asam suatu fosfat
terikat menjadi AIPO4 dan pada tanah basa terikat menjadi Caz(POa4). (Elfiati,
2005). Pengelolaan fosfor yang keberadaannya dalam tanah berbentuk fosfat
(PO4) adalah salah satu faktor penting untuk meningkatkan produksi pertanian
(Oxtoby et al., 2003).

Ketersediaan fosfat dalam tanah khususnya pertanian jumlahnya terbatas
dan tidak menentu sehingga kebutuhan tanaman akan unsur hara tersebut tidak
tercukupi. Tanaman memerlukan fosfat dalam proses pertumbuhannya, sehingga
rendahnya ketersediaan fosfat di tanah dapat menyebabkan tidak berlangsungnya
proses metabolisme dengan baik dalam sel tanaman dan terhambatnya
pertumbuhan tanaman tersebut (Winarso, 2005). Selama ini pemberian pupuk
fosfat tidak efisien, karena ketidaktahuan petani bahwa pemberian pupuk yang
dilakukan setiap musim tanam akan menghasilkan residu pada penanaman
berikutnya (Anwar dan Susilawati, 2009). Residu yang dihasilkan merupakan
akibat dari pembentukan P yang terikat dengan unsur lain yaitu Al, Fe, dan Ca di
dalam tanah (Adiningsih, 2004). Upaya yang dapat dilakukan untuk
meminimalisir terjadinya hal tersebut yaitu dengan mengukur kadar fosfat dalam
tanah sehingga penambahan dalam bentuk pupuk dapat dilakukan secara tepat dan

tidak berlebihan agar kebutuhan unsur hara fosfat tanaman tercukupi.

2.2 Metode Analisis Tanah
2.2.1 Sampling dan Ekstraksi

Suatu kegiatan pengelolaan tanah yang berfungsi untuk menunjukkan status
hara di dalam tanah dan berfungsi sebagai dasar untuk memonitor sistem produksi
serta mengukur kecenderungan atau perubahan dari progam pemupukan
merupakan pengertian dari uji tanah (Winarso, 2005).
a.  Pengambilan Sampel Tanah

Pengambilan sampel tanah akan menentukan hasil analisis yang dapat dapat
dilakukan dengan cara mengambil sampel tanah pada 2 titik yang dari 3 lokasi

pengambilan sampel berbeda. Sampel tanah yang digunakan diambil pada
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kedalaman sekitar 15-20 cm dari permukaan. Sampel yang diambil dari sejumlah
titik tersebut kemudian dicampur dan dimasukkan ke dalam wadah plastik serta
diberi label (Gough, 1996). Informasi seperti petunjuk dari tempat mana tanah itu
diambil dan topografi (letak dan ketinggian tempat) juga perlu dicantumkan
(Sutedjo, 1992).

b.  Ekstraksi

Ekstraksi merupakan suatu proses pemisahan substansi atau zat dari
campurannya dengan menggunakan pelarut yang sesuai (Yazid, 2005). Analit
dapat tersedia dalam satu fase (padat atau cair) dan sebagai bagian dari preparasi
sampel, maka perlu dipisahkan dari matriks sampel dan diubah menjadi fase lain
yaitu dengan melakukan suatu ekstraksi (Kenkell, 2003).

Ekstraksi dapat dikelompokkan menjadi 2 berdasarkan bentuk campuran
yang diekstraksi yaitu:
1. Ekstraksi Cair-cair

Zat yang diekstraksi terdapat di dalam campuran yang berbentuk cair.
Ekstraksi ini dikenal dengan istilah ekstraksi pelarut. Ekstraksi ini banyak
dilakukan untuk memisahkan zat seperti iod atau logam-logam tertentu dalam
larutan air (Yazid, 2005).
2. Ekstraksi padat-cair

Zat yang diekstraksi terdapat dalam campuran yang berbentuk padat.
Ekstraksi ini banyak dilakukan dalam usaha mengisolasi zat berkhasiat dalam
bahan alam (Yazid, 2005). Analit diekstrak dari sampel padat oleh cairan dan
terlarut dalam larutan tersebut, sementara komponen sampel yang lain tidak

terlarut dan tersisa dalam fase awal (Kenkell, 2003).

c.  Ekstraktan
Ekstraktan merupakan larutan kimia yang ditambahkan ke dalam sampel
tanah untuk melarutkan, mendesorbsi atau menukar sebagian dari jumlah total

unsur hara dari sampel tanah (Poon dan Schmidt, 2010). Perbandingan antara
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tanah dengan ekstraktan yakni 1:10 dan waktu ekstraksi sebesar 5 menit yang
dijadikan acuan untuk semua ekstraktan.

Fosfor dapat diekstrak dari dalam tanah dengan ekstraktan Morgan Wolf
yakni (natrium asetat dalam asam setat glasial). Ekstraktan sebanyak 25 mL ini
dicampurkan ke dalam 6,5 gram sampel tanah dan dikocok selama 5 menit,
Selanjutnya ekstrak disaring. Ekstraktan ini biasanya digunakan untuk
pengukuran dengan spektrofotometri UV-Vis (Beck, 2000).

Ekstraktan Kelowna (0,25 M CH3COOH + 0,015 M NHsF) dapat
mengekstraksi fosfat dan juga digunakan untuk pengukuran dengan elektroda
kawat kobalt. Pengukuran dilakukan dengan menambahkan larutan ISA (lon
Strength Adjustor) KHP 0,025 M dengan pH 4 (Kim et al., 2006). Menurut Van
Lierop (1988) ekstraktan Kelowna dapat mengekstrak fosfat sebanyak ekstraktan
Bray-1 dan lima kali lebih banyak dibandingkan 0,5 NaHCOs. Selain itu, H2O
dapat digunakan untuk mengekstrak fosfor dalam tanah dan dianalisis dengan
metode Murphy Riley dan MS. Perbandingan sampel tanah dan ekstraktan
aquademin sebesar 1:10 (Sobeck dan Ebeling, 2007).

2.2.2 Teknik Pengukuran Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometri UV-Vis merupkan teknik analisis spektroskopi yang
menggunakan instrumen spektrofotometer dengan sumber radiasi elektromagnetik
ultra violet dekat (190-380 nm) dan sinar tampak (380-780 nm) (Mulja dan
Suharman, 1995). Eksitasi molekul dapat terjadi karena adanya absorpsi sinar
ultraviolet (UV) atau sinar tampak (Vis) dari tingkat energi dasar (ground state)
ke tingkat energi yang lebih tinggi (eksitasi) oleh suatu molekul. Absorpsi sinar
UV dan Vis oleh suatu molekul umumnya menghasilkan eksitasi ikatan elektron
(bonding) sehingga dapat dikorelasikan antara panjang gelombang absorban
maksimum dengan absorban UV dan Vis yang bertujuan untuk menentukan
senyawa-senyawa Yyang mengandung gugus penyerap secara kuantitatif
(Maria, 2010).

Pengukuran absorbansi yang dapat diukur pada spektroskopi UV adalah

larutan yang tidak berwarna, karena yang diabsorpsi yakni cahaya ultraviolet.
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Energi cahaya yang diserap pada spektroskopi UV sebagai contoh yaitu aseton
dan asetaldehida akan digunakan untuk transisi elektron. Energi UV dapat
menyebabkan transisi elektron ¢ atau m sehingga memiliki UV memiliki energi
cahaya yang lebih besar daripada energi cahaya Vis. Pengukuran absorbansi yang
dapat diukur pada spektroskopi Vis adalah larutan yang berwarna, karena yang
diabsorpsi yakni cahaya tampak. Hal tersebut yang menyebabkan metode
spektroskopi ini dikenal juga dengan metode kolorimetri. Pengukuran larutan
yang tidak berwarna dapat dilakukan dengan mereaksikan larutan tersebut dengan
suatu pereaksi yang menghasilkan larutan berwarna, sebagai contoh yaitu ion Fe3*

dengan CNS" yang menghasilkan larutan berwarna merah (Maria, 2010).

2.2.3 Teknik Pengukuran Potensiometri

Potensiometri merupakan metode analitik yang digunakan untuk mengukur
beda potensial dari suatu analit tanpa adanya aliran arus listrik. Prinsip
pengukuran utama dengan metode potensiometri adalah berdasarkan perbedaan
potensial yang terjadi antara suatu elektroda pembanding dengan elektroda
indikator (Day dan Underwood, 1989). Analisis secara potensiometri bergantung
pada hubungan antara nilai potensial dengan konsentrasi suatu analit. Pengukuran
arus listrik sebagai fungsi perubahan potensial listrik yang diterapkan pada
metode ini adalah sel elektrolisis (Agustiani, 2007). Aktivitas ion-ion dalam
larutan dapat ditentukan menggunakan analisis potensiometrik melalui nilai
potensial yang ditimbulkan. Nilai potensial yang terukur berbanding lurus dengan
nilai logaritma konsentrasi. Hubungan antara nilai potensial dengan konsentrasi
suatu analit dapat dijelaskan melalui persamaan Nerst, yaitu :

0,0592

E. =E° ————"log[ion]
n

sel —

dimana n merupakan jumlah mol elektron yang terlibat (Hendayana et al, 1994).
Elektroda merupakan suatu penghantar dalam sel elektrokimia. Terdapat

dua jenis elektroda dalam pengukuran potensiometri yakni elektroda indikator dan

elektroda pembanding. Elektroda yang nilai potensial selnya sudah diketahui

merupakan suatu elektroda pembanding. Jenis elektroda ini sama sekali tidak peka
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terhadap komposisi larutan yang sedang diukur. Elektroda yang nilai potensial
selnya tergantung pada konsentrasi analit merupakan suatu elektroda indikator
(Kenkel, 2003). Elektroda indikator dibagi lagi menjadi 2 jenis yaitu elektroda
logam dan elektroda membran (Hendayana et al, 1994).

Elektroda kobalt termasuk elektroda membran atau dapat dikenal dengan
sebutan elektroda selektif ion karena memiliki tingkat selektivitas yang tinggi
(Skoog et al, 2007). Elektroda selektif ion adalah suatu elektroda indikator
dimana nilai potensial membrannya merupakan fungsi konsentrasi dari suatu ion
tetentu. Elektroda selektif ion yang baik harus memiliki suatu komposisi bahan-
bahan aktif yang dapat berikatan dengan analit pada permukaan membran larutan
sampel dengan reaksi yang cepat, reversibel, dan selektif (Buhlmann dkk, 1998).
Bagian dalam membran terdapat suatu material yang mengandung bahan yang
selektif terhadap ion tertentu sehingga sampel dalam elektroda dapat dipisahkan.
Keuntungan yang diperoleh dengan menggunakan elektroda selektif ion
diantaranya yaitu mudah dibawa, pengukuran analit dapat dilakukan secara
langsung, dan memliki nilai sensitivitas yang baik hingga range konsentrasi yang
besar (Wang, 2001). Elektroda kobalt dapat merespon ion fosfat melalui proses
oksidasi kobalt pada permukaan elektroda. Kelebihan dari penggunaan elektroda
kobalt diantaranya yaitu murah, mudah digunakan, dan selektif dalam mendeteksi
ion fosfat dalam sampel (Meruva dan Meyerhoff, 1996).

Prinsip utama dipilihnya elektroda kobalt sebagai sensor fosfat yaitu
terjadinya suatu reaksi oksidasi pada permukaan elektroda kobalt sehingga
membentuk lapis tipis Cos(POs). yang dapat menghasilkan beda potensial
(Sukaton, 2014). Menurut Meruva dan Meyyerhoff (1996), elektroda kobalt
selektif terhadap pengukuran fosfat melalui mekanisme reaksi sebagai berikut:

a. Tahap oksidasi kobalt
Kobalt dapat membentuk suatu oksida dengan bilangan oksidasi +2 karena

teroksidasi dalam air. Mekanisme yang terjadi, yaitu sebagai berikut:
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2Co (s) + 2H20 (I) = 2Co0 (s) + 4H" (aq) + 4e (1a)
02 (g) + 4H" (aq) + 4e = 2H.0 (I) (1b)
2Co (s) + 02 (g) = 2Co0 (s) (2)

Pada tahap ini terjadinya reaksi oksidasi berjalan dengan lambat sehingga untuk
menghasilkan suatu beda potensial yang konstan, diperlukan waktu yang cukup
lama saat melakukan perendaman elektroda kobalt dalam air.

b. Tahap pembentukan lapis tipis kobalt fosfat
Pembentukan lapis tipis kobalt fosfat melalui suatu proses yang terjadi pada
permukaan elektroda kobalt dapat terbentuk dari kobalt oksida dengan adanya
fosfat dalam larutan. Rianasari (2013) mengusulkan mekanisme reaksi yang dapat
terjadi, yaitu sebagai berikut:
3Co%" (s) + 2H2PO4 (aq) = Co3(POs)2 (s) + 4H" (aq)
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BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Waktu penelitian akan berlangsung pada bulan Maret 2019 sampai dengan
selesai. Tempat penelitian akan dilaksanakan di Laboratorium Kimia Analitik dan
Laboratorium Instrumentasi Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu

Pengetahuan Alam Universitas Jember.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya yaitu alat-alat
gelas beaker, sekop, plastik, ball pipet, batang pengaduk, neraca analitik,
elektroda kerja yaitu elektroda kobalt-karbon, elektroda referensi  Ag/AgCl,
counter-electrode SS, botol semprot, neraca analitik, pH meter, tisu, lap,
potensiostat, kertas saring, magnetic stirrer, anak stirer, spektrofotometer Uv-Vis,

spatula, kuvet, ultrasonic cleaning bath

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya yaitu tanah
pertanian, akuades, akuademin, Amonium hidroksida (NH4OH) 30% (Merck,
Mr:35,05 g/mol), Amonium fluorida (NH4F) (Merck, Mr:37,04 g/mol), Kalium
Hidrogen Ptalat (KHP) (Merck, Mr:204,22 g/mol), Natrium dihidrogen fosfat
monohidrat  (NaH2PO4.H.O) (Merck, Mr:137,99 g¢/mol), Asam asetat
(CH3COOH) (Merck, Mr:60,05 g/mol), Amonium molibdat
((NH1)6M07024.4H,0) (Merck, Mr:1235,86 g/mol), Antimoni kalium tartat
(K(SbO)C4H406 H20) (Merck, Mr:333,93 g/mol), Asam sulfat (H2SO4) (Merck,
Mr:98,08 g/mol), Asam askorbat (CeHsOg) (Merck, Mr:176,13 g/mol), NAtrium
nitrat (NaNOs) (Merck, Mr:84,99 g/mol), Kalium klorida (KCI) (Merck, Mr:74,55
g/mol), Natrium klorida (NaCl) (Merck, Mr:58,44 g/mol), Amonium klorida
(NH4CI) (Merck, Mr:53,49 g/mol)
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3.3 Rancangan Penelitian

Batang Karbon

Elektrodeposisi

Elektroda Co-C

Pengidentifikasi Larutan Standar

A 4 A 4
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Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Pembuatan Elektroda Kobalt-Karbon
a.  Pembuatan Elektroda Kobalt-Karbon

Pembuatan elektroda kobalt-karbon mengacu pada prosedur penelitian
sebelumnya yang dilakukan oleh Ni’'mah (2019) untuk elektrodeposisi dengan
larutan elektrolit CoCl,.6H20. Pembuatan elektroda Co-C dilakukan yaitu dengan
cara mengambil batang karbon baterai bekas ukuran AA 1,5 V, kemudian dicuci
batang karbon tersebut sampai bersih. Permukaan batang karbon dilapisi dengan
epoksi resin yang dicetak menggunakan sedotan minuman plastik dengan
diameter = 0,9 cm, kemudian dikeringkan pada suhu kamar. Batang karbon bagian
bawahnya diampelas menggunakan alumina 0,5 um. Elektroda tersebut kemudian
dibilas dengan akuades, selanjutnya dimasukkan ke dalam ultrasonic cleaning
bath selama 8 menit dan dikeringkan pada suhu ruang.

3.4.2 Pengambilan Sampel

Tanah pertanian yang merupakan sampel pada penelitian kali ini akan
dianalisis dan diambil terlebih dahulu dari 4 daerah sawah disekitar Jin. Danau
Toba Kota Jember. Sampel tanah yang akan dianalisis diambil sebanyak 1 titik
dan dilakukan sebanyak 3 kali pengulangan pada masing-masing daerah. Tanah
dapat diambil menggunakan sekop pada kedalaman 10-20 cm, kemudian
dimasukkan ke dalam wadah plastik dan diberi nomor atau label (Gough, 1996).
Sampel yang telah siap di ekstraksi terlebih dahulu sebelum diuji dengan

elektroda kobalt-karbon maupun dengan metode standar.

3.4.3 Pembuatan Larutan Elektrolit dan Larutan Standar
a.  Pembuatan Larutan Elektrolit

Pembuatan larutan elektrolit dapat dilakukan yaitu dengan cara
mencampurkan CoCl,.6H,0 0,01 M sebanyak 50 mL dengan NH.Cl 1 M
sebanyak 10 mL, kemudian ditambahkan NH4OH 0,02 M secara perlahan untuk
mengatur pH larutan menjadi 6 (Soto, et al,. 1996). Larutan CoCl,.6H,0O 0,01 M
dapat dibuat dengan menimbang padatan CoCl».6H,O sebanyak 0,12 gram dan
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dilarutkan dengan akuademin, kemudian diencerkan sampai tanda batas pada labu
ukur 50 mL. Larutan NH4Cl 1 M dapat dibuat dengan menimbang padatan NH4Cl
sebanyak 0,54 gram dan dilarutkan dengan akuademin, kemudian diencerkan
sampali tanda batas dalam labu ukur 10 mL.
b.  Pembuatan Larutan Asam Asetat Glasial 5 M

Pembuatan larutan asam asetat glasial dilakukan dengan cara mengisi labu
ukur 100 mL dengan akuademin setengah bagian. Selanjutnya larutan asam asetat
glasial 100% dipipet sebanyak 28,6 mL. Larutan dimasukkan ke dalam labu ukur
100 mL dan ditambahkan akuademin hingga tanda batas.
c.  Pembuatan Larutan NH4F 0,3 M

Pembuatan larutan NHsF 0,3 M dilakukan dengan cara menimbang 1,11
gram padatan NHsF dan dilarutkan dalam 20 mL akuademin. Larutan dimasukkan
ke dalam labu ukur 100 mL dan ditambahkan akuademin hingga tanda batas.
d.  Pembuatan Larutan Kelowna

Pembuatan larutan Kelowna dilakukan dengan cara memipet 50 mL asam
asetat glasial 5 M dan 50 mL NH4F 0,3 M. Larutan dimasukkan ke dalam labu
ukur 1000 mL dan ditambah akuademin hingga tanda batas (Carter, 1993).
e.  Pembuatan Larutan NHsOH 0,02 M

Pembuatan larutan NH4OH ini dilakukan dengan cara mengisi labu ukur 50
mL dengan akuades secukupnya. Selanjutnya ditambahkan larutan NH4sOH 30%
sebanyak 0,13 mL dan ditambahkan akuades hingga tanda batas
f. Pembuatan Larutan ISA 0,025 M KHP pH 4

Pembuatan larutan ISA dilakukan dengan menimbang 0,051 gram KHP dan
dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL dengan penambahan akuades hingga tanda
batas. Kemudian diatur pH-nya menjadi 4 dengan 0,02 M NH4OH.
g. Pembuatan larutan Induk Fosfat 1000 ppm

Pembuatan larutan induk kobalt dilakukan dengan menimbang 1,61 gram
NaH2PO4.H>O dan dilarutkan dalam 20 mL akuades. Larutan yang terbentuk
dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL dengan penambahan akuades hingga

tanda batas.
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h.  Pembuatan Larutan Standar Fosfat

Pembuatan larutan standar fosfat konsentrasi 500; 100; 10; dan 1 ppm
dilakukan dengan cara memipet 50; 10; 1; dan 0,1 mL larutan induk fosfat 1000
ppm, kemudian masing-masing konsentrasi diencerkan ke dalam labu ukur 100
mL menggunakan akuades.
I Pembuatan Pereaksi Fosfat Pekat

Pembuatan larutan pereaksi fosfat pekat dengan cara menimbang 1,20 gram
ammonium molibdat diencerkan dengan 10 mL akuades dalam labu ukur 100 mL.
Selanjutnya ditambahkan 0,028 gram antimoni kalium tartrat (KsbOC4H4Os).
Asam sulfat pekat ditambahkan secara perlahan sebanyak 14 mL. Larutan
diencerkan dengan akuades hingga 100 mL. Larutan ini sebaiknya disimpan
ditempat yang sejuk.
J- Pembuatan Pereaksi Pewarna Fosfat

Pembuatan Pereaksi Pewarna Fosfat ini dilakukan dengan cara melarutkan
0,53 gram asam askorbat ke dalam 50 mL pereaksi pekat fosfat. Selanjutnya
ditambahkan 12,5 mL asam sulfat 2 M. Larutan tersebut diencerkan dengan 500
mL akuades. Larutan ini sebaiknya dibuat setiap hari.
k.  Pembuatan Larutan Standar Nitrat 10 ppm

Pembuatan larutan standar nitrat 10 ppm dengan cara menimbang padatan
NaNO3 sebanyak 0,00137 gram diencerkan dengan 10 mL akuades. Larutan yang
terbentuk dimasukkan dalam labu ukur 100 mL dengan ditambah akuades hingga
tanda batas.
l. Pembuatan Larutan Klorida 10 ppm

Pembuatan larutan standar klorida 10 ppm dengan cara menimbang padatan
NaCl sebanyak 0,00165 gram diencerkan dengan 10 mL akuades. Larutan yang
terbentuk dimasukkan dalam labu ukur 100 mL dengan ditambah akuades hingga
tanda batas.
m.  Pembuatan Larutan Kalium 10 ppm

Pembuatan larutan standar kalsium 10 ppm dengan cara menimbang padatan

CaCOs sebanyak 0,00191 gram diencerkan dengan 10 mL akuades. Larutan yang
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terbentuk dimasukkan dalam labu ukur 100 mL dengan ditambah akuades hingga
tanda batas.
n.  Pembuatan Larutan Amonium 10 ppm

Pembuatan larutan standar magnesium 10 ppm dengan cara menimbang
padatan MgCl,.6H>O sebanyak 0,003 gram diencerkan dengan 10 mL akuades.
Larutan yang terbentuk dimasukkan dalam labu ukur 100 mL dengan ditambah
akuades hingga tanda batas.

3.4.4 Pengukuran Konsentrasi Fosfat Menggunakan Metode Potensiometri

Analisa deteksi fosfat menggunakan potensiometri dilakukan dengan cara
mengambil 10 mL larutan standar fosfat konsentrasi 500; 100; 10; dan 1 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 kobalt-karbon dan elektroda
Ag/AgCI 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 Kkalibrasi dilakukan dengan
mengeplotkan sumbu x sebagai log konsentrasi dan sumbu y sebagai beda
potensial. Data kurva kalibrasi yang dihasilkan, selanjutnya akan diolah untuk
menentukan karakteristik potensiometri, yaitu:
a.  Sensitivitas

Nilai sensitivitas dari suatu metode atau alat merupakan ukuran kemampuan
metode atau alat dalam mendeteksi perbedaan konsentrasi analit yang kecil.
Perubahan konsentrasi analit yang kecil dapat memberikan respon yang berarti
jika nilai sensitivitas yang diperoleh besar. Sensitivitas suatu metode atau alat
dapat ditentukan dengan melihat nilai slope atau kemiringan persamaan linier
kurva kalibrasi (Skoog, 2007).
b.  Selektivitas

Selektivitas adalah kemampuan suatu sensor sejauh mana dapat menyeleksi

zat yang ingin dideteksinya. Sifat tersebut sangat penting mengingat zat yang
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dideteksi suatu sensor tentunya akan mudah bercampur dengan zat lain yang ada
disekitarnya (Mardliyyah, 2016). Zat lain yang terdapat dalam sampel tanah
pertanian yaitu NOs, NH4*, K" dan CI" yang disebut dengan ion pengganggu,
sehingga perlu dilakukan uji selektivitas terhadap ion pengganggu tersebut agar
dapat diketahui selektivitas sensor. Selektivitas dapat ditentukan dengan

menghitung nilai koefisien selektivitas (Kl-’;"t) sebagai berikut:

X
K-P-Ot e
il konsentrasi
Keterangan:
Kot = Koefisien Selektivitas
x = Aktivitas (konsentrasi) ion utama

konsentrasi = Aktivitas (konsentrasi) ion pengganggu
(Suyanta, 2004)

c.  Presisi

Presisi atau keseksamaan merupakan tingkat seberapa jauh pengulangan
pengukuran yang dilakukan dalam kondisi tidak berubah, namun hasil yang
diperoleh sama. Presisi dapat ditentukan dengan melakukan pengulangan terhadap
sampel sebanyak tiga kali, kemudian dihitung nilai Standar Deviasi (SD) dan nilai

Koefisien variasi (Kv). Berikut rumus SD dan Kv:

sp= [BGD® gap Ky = [2] % 100%
n-—1 X

Keterangan:
SD = Standar Deviasi

Kv = Koevisien Variasi

Xi = Data ke-i

X = Data rata-rata atau mean

n = jumlah atau banyaknya data

(Faridah, dkk., 2008)
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3.4.5 Pengukuran Konsentrasi Fosfat Menggunakan Metode Spektrometri
a.  Scanning Panjang Gelombang

Larutan standar fosfat 10 ppm dipipet 2 mL dan ditambahkan reagen
pewarna fosfat sebanyak 2 mL. Larutan dikocok hingga homogen dan didiamkan
selama 15 menit. Selanjutnya larutan dimasukkan ke dalam kuvet dan diukur
absorbansinya pada panjang gelombang 700-930 nm.
b.  Pembuatan Kurva Kalibrasi

Larutan standar dengan konsentrasi 5, 10, 15, 20 dan 25 ppm dipipet
sebanyak 2 mL. Setiap larutan standar ditambah dengan reagen pewarna fosfat
(ammonium molibdat, asam sulfat, asam askorbat) sebanyak 2 mL. Larutan
dikocok dan didiamkan hingga 30 menit. Larutan dimasukkan ke dalam kuvet dan
diukur dengan spektrometer visible pada panjang gelombang maksimum dan
dibaca absorbansi yang diperoleh. Pengukuran dilakukan sebanyak 3 Kkali

pengulangan.

3.4.6 Analisis Fosfat pada Sampel Tanah Pertanian
a.  Pengukuran Konsentrasi Fosfat dengan Metode Potensiometri
Masing-masing sampel tanah ditimbang sebanyak 10,00 gram, dimasukkan
ke dalam botol, dan ditambahkan dengan 100 mL ekstraktan kelowna. Campuran
dihomogenkan dengan magnetic stirrer selama 10 menit. Ekstrak disaring dengan
kertas saring. Ekstrak yang diperoleh diukur pH-nya dengan pHmeter. Filtrat
diambil sebanyak 10 mL, dimasukkan dalam gelas piala 100 mL dan ditambahkan
larutan ISA 0,025 M KHP pH 4 sebanyak 0,2 mL. Elektroda Co-C dan referensi
dicelupkan ke dalam gelas piala hingga diperoleh beda potensial yang stabil. Beda
potensial dicatat. Prosedur ini dilakukan sebanyak 3 kali pengulangan. Perolehan
nilai beda potensial di substitusikan ke dalam persamaan linier larutan standar
fosfat sehingga konsentrasi fosfat dapat dihitung.
b.  Pengukuran Konsentrasi Fosfat dengan Metode Spektrometri
10 gram sampel tanah ditambah dengan 100 mL ekstraktan kelowna.
Campuran dihomogenkan dengan magnetic stirrer selama 10 menit. Selanjutnya

ekstrak disaring. Filtrat sampel dipipet 2 mL dan ditambahkan dengan larutan
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pemberi warna sebanyak 2 mL. Larutan dikocok dan didiamkan hingga 15 menit.
Larutan dimasukkan ke dalam kuvet dan diukur dengan spektrometer visibel pada
panjang gelombang maksimum. Pengukuran dilakukan sebanyak 3 kali
pengulangan.
c.  Akurasi

Akurasi atau kecermatan merupakan tingkat kedekatan hasil yang diperoleh
dari analisis pengukuran terhadap nilai yang sebenarnya (Faridah, dkk., 2008).
Akurasi dapat ditentukan dengan melakukan analisa sampel untuk mengetahui
kadarnya yang diperoleh pada metode potensiometri dibandingkan dengan kadar
yang sebenarnya atau pada metode spektrometri, kemudian dikalikan dengan

100%. Berikut rumus akurasi:

kadar sampel hasil analisis

Akurasi =

x 100 %

kadar sampel sebenarnya
d.  Pembuatan grafik

Pembuatan grafik dapat dilakukan dengan memplot nilai konsentrasi sampel
metode potensiometri pada sumbu X dan nilai konsentrasi sampel metode

spektrometri pada sumbu y.
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5.1

BAB 5. PENUTUP

Kesimpulan

Adapun kesimpulan dari penelitian ini yaitu:

Kinerja elektroda Co-C secara potensiometri dalam mengukur fosfat pada
larutan standar fosfat dapat diketahui melalui nilai sensitivitas yang
diperoleh sebesar 28,01 mV/dekade menunjukkan bahwa elektroda dalam
mengukur fosfat dapat dikatakan kurang baik. Nilai selektivitas yang
diperoleh  menunjukkan Ki’]’-"t <1, dapat diartikan bahwa pengaruh
interferensi ion asing yaitu NO3z", NHs", K* dan CI tidak mempengaruhi
pengukuran ion utama. Perolehan nilai presisi diketahui dengan menghitung
nilai Kv dan dikatakan baik karena pada konsentrasi 0,01; 0,1; 1; 10 dan 100
ppm < 5%.

Analisis sampel dapat diketahui dengan menghitung nilai konsentrasi fosfat
pada metode potensiometri dan spektrometri sehingga akan diperoleh nilai
akurasi dan korelasi antara kedua metode. Pada daerah T1, T3 dan T4
diperoleh nilai akurasi yang baik, sedangkan pada daerah T2 kurang baik,
dan diperoleh korelasi yang linier dengan nilai slope sebesar 0,998 yang
nilainya mendekati 1, sehingga nilai konsentrasi fosfat dalam sampel dapat

dikatakan sebanding antara metode potensiometri dengan spektrometri.

Saran

Sampel yang akan di analisis sebaiknya di lakukan preparasi dengan cara
disimpan di tempat yang memiliki suhu rendah untuk mencegah
berkembangnya mikroorganisme yang dapat mengganggu hasil pengukuran
Perlu dilakukan pengukuran sisa kobalt dari proses elektrodeposisi
menggunakan Spektrometer Visibel untuk mengetahui massa kobalt yang

terdeposisi pada batang karbon.
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LAMPIRAN

LAMPIRAN A. HASIL VOLTAMOGRAM ELEKTRODA Co-C
A.1 Kontrol
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LAMPIRAN B. DATA HASIL UJI SENSITIVITAS ELEKTRODA Co-C
DENGAN POTENSIOMETRI
B.1 Analisis Larutan Standar Fosfat Berbagai Konsentrasi

Konsentrasi Log [] Beda Potensial (mV) Rata-rata sD KV
(Ppm) | I i (mV) (%0)
0,01 -2 -3040 -3050 -3040 -304,3 0579 0,190
0,1 -1 -3230 -3230 -3230  -323,0 0 0

1 0 -3530 -352,0 -352,0 -352,3 0,579 0,190

10 1  -38,0 -3860 -3850 -3857 0.579 0,190
100 2 -413,0 -413,0 -4130  -413,0 0 0

Presisi dapat diketahui dengan menghitung beda potensial pada masing-
masing konsentrasi larutan standar fosfat melalui rumus SD dan KV. Berikut

salah satu contoh perhitungan SD dan KV pada konsentrasi 0,01 ppm :

— 3)\2
) /Z(x X)
n—1

o = ({—304,0 + 304,3}2+{—305,0 + 304,3}2+{—304,0 + 304,3}?)

N = 1.

j (0,09 + 0,49 + 0,09
SD =
2

AW 0,67

\ 2
SD = /0,335
SD = 0,579

SD
Kv = [7] X 100%

0,579
p = [ 3] x 100%

)

Kv = 0,0019 x 100%
Kv = 0,19%
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B.1.1 Kurva Kalibrasi Pengukuran Larutan Standar Fosfat Berbagai Konsentrasi

o

S l
£
®
2z y = -28.01x - 355.66
e R2=0.9923
o
o
©
3 -390.0 -
m
-420.0 -

Log [H,PO,]

B.2 Analisis Sampel selama 7 Hari

Beda Potensial Sampel (mV)

Hari Ke-
T1 T2 T3 T4
-328 -315 -322 -319
1 -328 -315 -321 -320

-329 -315 =322 -319
-335 -326 -335 -328
2 -336 -326 -335 -329
-336 -326 -334 -328
-344 -328 -340 -334
3 -343 -327 -340 -333
-343 -329 -340 -333
-353 -330 -349 -338
4 -352 -331 -348 -339
-353 -331 -349 -339
-363 -339 =357 -346
5 -362 -339 -357 -344
-363 -340 -356 -346
-367 -346 -363 -353
6 -366 -346 -362 -353
-366 -345 -362 -353
-373 -352 -369 -365
7 -374 -351 -372 -365
-373 -352 -370 -364
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B.3 Rata-rata Beda Potensial Sampel

Beda Potensial Sampel (mV)

Hari Ke- —— T2 T3 T4
1 3283 3150 -321,7 -3193
2 3357 -326,0 -334,7 -3283
3 3433 -3280 -340,0 -3333
4 3527 -330,7 -3487 -3387
5 3627 -339,3 -356,7 -3453
6 3663 -3457 -362,3 -353.0
7 3733 -351,7 -3703 -364.7

B.3.1 Grafik Beda Potensial Sampel pada Beberapa Titik

-310.0 T T T )

-320.0 ~

-330.0 ~

-340.0 - il

T2
-350.0 - —cT3

-360.0 - T4

Beda Potensial (mV)

-370.0 -

-380.0 - .
Waktu (Hari)
LAMPIRAN C. DATA HASIL UJI SELEKTIFITAS ELEKTRODA Co-C
DENGAN TEKNIK POTENSIOMETRI
C.1 Beda Potensial Beberapa Larutan Standar dengan Konsentrasi 10 ppm

Beda Potensial (mV)

Larutan Standar | T n Rata-rata
Fosfat (NaH2PO4.2H20) -386 -386 -385 -385,7
Nitrat (NaNO3) 234 235 234 234,3
Klorida (NaCl) 230 230 229 229,7
Kalium (KCI) 231 232 232 231,7
Amonium (NH4Cl) 210 210 211 210,3

Blanko (0 ppm) 303 304 303 303,3
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Persamaan linier kurva kalibrasi

1y = -28,01x - 355,66

46

Rata-rata
Beda konsentrasi Pot
Larutan Standar Potensial (ppm) x (ppm) K;j

(mV)
Fosfat
(NaH:PO4.2H0) -385,7 10,00 11,8 1,18
Nitrat (NaNOs) 234,3 10,00 8,71 x 102? 8,71 x 102
Klorida (NaCl) 229,7 10,00 1,29 x 102! 1,29 x 1022
Kalium (KCI) 231,7 10,00 1,07 x 102! 1,07 x 1022
Amonium (NH4CI) 210,3 10,00 6,17 x 102! 6,17 x 10?2

Larutan Standar Kalium (KCI)
y =231,7
y = -28,01x - 355,66
231,7 = -28,01x - 355,66
231,7 + 355,66 = -28,01x
587,36 = -28,01x
X =-20,97 ppm

[]=10
[ ] = 10-20,97
[1=1,07 x 10! ppm

KROt 1 %
Y Aa;
]
por 1,07 x 1072
o 10

KFot = 1,07 x 1077
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C.2 Analisis Larutan Standar Fosfat Berbagai Konsentrasi menggunakan

Elektroda Karbon

Beda Potensial (mV)

Konsentrasi (ppm) Log|[] | . i Rata-rata
0,01 -2 107 106 106 106,3
0,1 -1 111 112 111 111,3
1 0 116 115 116 115,7
10 1 123 124 124 123,7
100 2 130 131 130 130,3

C.2.1 Grafik Beda Potensial Larutan

menggunakan Elektroda Karbon

Standar Fosfat Berbagai Konsentrasi
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I3 y = 6.04x + 117.46
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LAMPIRAN D. DATA SCANNING DAN PENENTUAN PANJANG
GELOMBANG MAKSIMUM MENGGUNAKAN
METODE SPEKTROMETRI

D.1 Data Scanning Panjang Gelombang interval 10 nm

A (mm)  Absorbansi

700 0,186
710 0,190
720 0,194
730 0,199
740 0,205
750 0,210
760 0,214
770 0,221
780 0,228
790 0,236
800 0,246
810 0,251
820 0,258

860 0,250
870 0,240
880 0,227
890 0,213
900 0,198
910 0,183
920 0,168

930 0,154
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D.2 Data Scanning Panjang Gelombang interval 2 nm dan Penentuan

Panjang Gelombang Maksimum

A (nm) Absorbansi

830 0,265
832 0,268
834 0,272
836 0,275
838 0,277
840 0,279
842 0,280
o84 0281
846 0,279
848 0,275
850 0,269

D.2.1 Grafik Panjang Gelombang Maksimum Hasil Scanning Panjang Gelombang

Interval

Absorbansi
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LAMPIRAN E. DATA KURVA KALIBRASI METODE SPEKTROMETRI

E.1 Data Absorbansi Larutan Standar Fosfat Berbagai Konsentrasi

Konsentrasi (ppm) Absorbansi

Rata-rata

(mV)

SD Kv (%)

10

15

20

25

0,196
0,196
0,196
0,275
0,274
0,276
0,324
0,325
0,324
0,394
0,395
0,395
0,434
0,434
0,435

0,196

0,275

0,324

0,395

0,434

0,001 0,360

0,0007 0,220

0,0007 0,180

0,0007 0,160

Presisi dapat diketahui dengan menghitung absorbansi pada masing-masing

konsentrasi larutan standar fosfat melalui rumus SD dan Kv. Berikut salah satu

contoh perhitungan SD dan Kv pada konsentrasi 5ppm :

o [P w2
n—1

A\ \/({0,196 —0,196}2+{0,196 — 0,196}2+{0,196 — 0,196}?)

SD = 0
2
SD=20
Kv = —] X 100%
0
Kv = [
0,196
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E.1.1 Grafik Absorbansi Larutan Standar Fosfat Berbagai Konsentrsi
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E.2 Data Absorbansi pada Sampel
Absorbansi
Sampel Rata-rata

I 1 Il
T1 0,208 0,207 0,208 0,208
iz 0,156 0,155 0,155 0,155
T3 0,197 0,197 0,198 0,197
T4 0,184 0,184 0,184 0,184

LAMPIRAN F. PERHITUNGAN KADAR AIR

KA
Sampel a(g) b(g) c(@ b-c(g b-a(o) %) FK

T1 32,18 37,18 34,25 2,93 5,00 58,6 2,42
T2 23,65 28,65 25,75 2,90 5,00 58,0 2,38
T3 33,69 38,69 35,53 3,16 5,00 63,2 2,72
T4 28,22 33,22 30,63 2,59 5,00 51,8 2,07
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Berikut salah satu perhitungan kadar air sampel:
Penentuan Kadar Air Sampel T1

Kadar Air (KA) === x 100 %

=293 100 %
5,00

= 0,586 x 100 %

= 58,6 %
Faktor Koreksi (FK) = 10(1)(10“
_ 100
~ 100-58,6

_ 100

T 41,4

= 2,42

LAMPIRAN G. PERHITUNGAN NILAI KONSENTRASI FOSFAT
DALAM SAMPEL TANAH PERTANIAN

G.1 Metode Potensiometri

Persamaan linier kurva kalibrasi 'y =-28,01x - 355,66
Nilai beda potensial sampel
Titik Beda Potensial Konsentrasi Sampel Rata-rata
Sarlnl ol Sampel (mV) (ppm) Konsentrasi
P ! T 1 | Il 11 Sampel (ppm)
Tl -377  -376 -376 5,75 537 537 5,49
T2 -35%6 -356 -356 1,03 1,03 1,03 1,03
T3 -373 -3714 -374 417 447 44T 4,37
T4 -369  -369 -369 3,02 302 3,02 3,02

Berikut salah satu contoh perhitungan konsentrasi sampel:
Konsentrasi Sampel pada Titik T1
- Pengulangan |
y =-377
y =-28,01x - 355,66
-377 = -28,01x - 355,66
-377 + 355,66 = -28,01x
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-21,34 = -28,01x
x=0,76
[1=10
[]=1007
[1=575ppm
Pengulangan I1
y =-376

y =-28,01x - 355,66
-376 = -28,01x - 355,66
-376 + 355,66 = -28,01x

-20,34 = -28,01x
x=0,73
[1=10*
[]= 1007
[1=537ppm
Pengulangan 111
y =-376

y =-28,01x - 355,66
-376 = -28,01x - 355,66
-376 + 355,66 = -28,01x

-20,34 = -28,01x
x=0,73
[1=10
[]=1007
[1=5,37 ppm

Rata-rata Konsentrasi Sampel T1

_ Pengulangan I+Pengulangan I1+Pengulangan 111 __ 5,75+5,37+5,37

3

= 5,49

53
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G.2 Metode Spektrometri

Persamaan linier kurva kalibrasi 1y = 0,0119x + 0,146

Nilai absorbansi sampel:

54

Absorbansi Konsentrasi (ppm) Rata-rata
Sampel —, T i | Il 1l Konsentrasi (ppm)
T1 0,208 0,207 0,208 521 513 521 5,20
T2 0,156 0,155 0,155 084 0,76 0,76 0,79
T3 0,197 0,197 0,198 4,29 4,29 437 4,32
T4 0,184 0,184 0,184 319 319 3,19 3,19

Berikut salah satu contoh perhitungan konsentrasi sampel:

Konsentrasi Sampel pada Titik T1
- Pengulangan I
y = 0,208
y = 0,0119x + 0,146
0,208=0,0119x + 0,146
0,208 - 0,146 = 0,0119x
0,062 = 0,0119x
X =5,21 ppm
- Pengulangan Il
y = 0,207
y = 0,0119x + 0,146
0,207=0,0119x + 0,146
0,207 - 0,146 = 0,0119x
0,061 = 0,0119x
X =5,13 ppm
- Pengulangan Il
y = 0,208
y = 0,0119x + 0,146
0,208=0,0119x + 0,146
0,208 - 0,146 = 0,0119x
0,062 = 0,0119x
X =5,21 ppm
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- Rata-rata Konsentrasi Sampel T1

521+5,13+521 _

_ Pengulangan I+Pengulangan l1+Pengulangan 111 _

3

LAMPIRAN H. PERHITUNGAN NILAI AKURASI

PERTANIAN
a.) Sampel pada titik T1

kadar sampel hasil analisis

Akurasi = x 100 %
kadar sampel sebenarnya
Akurasi = 222PPm — % 100%
Akurasi =106 %
b.) Sampel pada titik T2
Akurasi = kadar sampel hasil analisis % 100 %
kadar sampel sebenarnya
Akurasi = 223 ppem —x 100%
Akurasi =130 %
c.) Sampel pada titik T3
Akurasi = kadar sampel hasil analisis % 100 %
kadar sampel sebenarnya
Akurasi = m 100%
32 ppm
Akurasi = 101 %
d.) Sampel pada titik T4
Akurasi = kadar sampel hasil analisis % 100 %
kadar sampel sebenarnya
Akurasj = 222 PP™ —x 100%

Akurasi = 94,6 %

55

SAMPEL TANAH
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LAMPIRAN |I. GRAFIK PERBANDINGAN KONSENTRASI PADA
METODE POTENSIOMETRI ELEKTRODA Co-C
DENGAN METODE STANDAR SPEKTROMETRI

.1 Data Konsentrasi Hasil Perhitungan pada Metode Potensiometri Vs

Spektrometri
Sampel Konsentrasi Sampel (ppm)
Metode Spektrometri  Metode Potensiometri
T1 5,18 5,49
T2 0,79 1,03
T3 4,32 4,37
T4 3,19 3,02

1.2 Grafik Perbandingan Konsentrasi yang Dihasilkan

6 -

(6]
1

SN
1

Konsentrasi Sampel
Metode Spektrometi (ppm)
w

o y =0.9989x + 0.1063
R2 =0.9881
2 -
1 -
O T T T T T 1
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