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MOTTO

“Dan Kami telah menghamparkan bumi dan menjadikan padanya gunung dan Kami
tumbuhkan padanya segala sesuatu menurut ukuran’
(@S. Al-Hidjr : 19)

“Dia mengetahui apa yang masuk ke dalam bumi dan apa yang keluar dari padanya
dan apa yang turun dari langit dan apa yang naik kepadanya. Dan Dia bersama
kamu dimana saja kamu berada. Dan Allah Maha Melihat apa yang kamu kerjakan™
(QS. Al Hadiid: 4)

“ Rahasia Kesuksesan adalah selalu bersyukur atas segala yang kita miliki, sekecil
apapun itu dan tidak membenci hidup atas hasil yang belum pernah diberikannya
kepada kita”

(Walters, J.D)
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RINGKASAN

Penggunaan Metode Potensiometri Dan Spektrometri Untuk Mengukur Kadar
Spesi Nitrogen (Nitrat: NO3™ Dan Amonium: NH4") Dalam Tanah Pertanian
Dengan Tiga Ekstraktan; Siti Nur Hilaliyah, 081810301002; 2013: 53 halaman;
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam.

Unsur hara merupakan zat-zat penting yang tersedia dialam yang dapat
mempengaruhi pertumbuhan tanaman. Nitrogen merupakan salah satu unsur hara
penting yang dibutuhkan tanaman. Defisiensi nitrogen akan mempengaruhi
pertumbuhan tanaman, dimana pada pohon berbuah, rontoknya daun yang terlalu
awal, kematian tunas-tunas lateral, rangkaian buah yang kurang baik dan
perkembangan buah yang tidak biasa merupakan tanda-tanda defisiensi nitrogen.

Kandungan nitrat dan amonium dalam tanah banyak dilakukan dengan
menggunakan metode spekrofotometri. Metode potensiometri merupakan salah satu
metode yang banyak digunakan untuk menentukan kandungan ion-ion tertentu di
dalam suatu larutan, namum belum banyak diterapkan untuk analisis pada sampel
tanah. Metode potensiometri berdasarkan ion selective electrode (ISE) memiliki
selektivitas, sensitifitas, keakuratan, dan ketepatan yang relative besar. Elektroda
selektif ion nitrat dan amonium selektif terhadap ion nitrat dan amonium sehingga
dapat digunakan untuk mendeteksi ion-ion tersebut secara potensiometri. Oleh karena
itu tujuan dari penelitian ini adalah untuk mencari metode alternatif baru yang lebih
efisien untuk dapat digunakan mengukur kandungan hara pada tanah khususnya
Nitrat dan Amonium yaitu dengan metode potensiometri berdasarkan ion selektive
electrode (ISE). Penentuan ekstraktan optimum dilakukan untuk mendapatkan hasil
yang terbaik dengan variasi jenis ekstraktan yaitu (KCIl, CaSO, dan CaCl,). Dan
untuk mengetahui kelayakan metode ini maka hasil penelitian dibandingkan dengan

metode lain yaitu spektrofotometri.

vii



Penelitian ini merupakan penelitian eksperimental laboratoris, menggunakan
sampel tanah dari 3 jenis lokasi berbeda-beda pada masing-masing unsur nitrat dan
ammonium. Pada hasil penelitian terlihat bahwa ekstraktan optimum baik untuk nitrat
maupun amonium yaitu CaCl, karena nilai beda potensial yang dihasilkan lebih tinggi
daripada laiinya. Nilai beda potensial CaCl; bisa lebih tinggi dari ektraktan lainnya
karena CaCl, mudah terionisasi. Sedangkan untuk variasi waktu tidak memiliki
perbedaan yang signifikan sehingga dipilih waktu yang terendah dengan
pertimbangan efisiensi waktu.

Kesimpulan yang diperoleh dari hasil penelitian adalah kedua metode berbeda
signifikan, dimana hasil konsentrasi yang didapat berbeda dan tidak memiliki trend
yang sama. Hal ini juga dibuktikan dengan uji-t, dimana nilai dari t-hitung lebih besar
dari t-tabel sehingga dapat disimpulkan bahwa kedua metode tersebut berbeda
signifikan. Namun untuk pengukuran amonium menggunakan ekstraktan jenis air,
kedua metode ini tidak berbeda signifikan. Sedangkan untuk uji karakteristik
diperoleh linier range 0.9831 dan 0.9959 untuk nitrat dan amonium. Sensitifitas
sebesar 47.716 mV/dec untuk nitrat dan 51.015 untuk amonium. Limit deteksi
sebesar 0.73 untuk nitrat dan 0.14 untuk amonium. Reprodusibilitas elektroda nitrat
maupun amonium cukup baik karena setiap kali melakukan pengulangan, kesalahan

yang dihasilkan kurang dari 5%.

viii



PRAKATA

Puji syukur ke hadirat ALLAH SWT atas segala rahmat dan karunia-Nya

sehingga penulis dapat menyelesaikan skripsi ini yang berjudul Penggunaan Metode

Potensiometri Dan Spektrometri Untuk Mengukur Kadar Spesi Nitrogen (Nitrat:

NO;” Dan Amonium: NH;") Dalam Tanah Pertanian Dengan Tiga Ekstraktan.

Skripsi ini disusun untuk memenuhi salah satu syarat untuk menyelesaikan

pendidikan strata satu (S1) pada Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam

Universitas Jember.

Penyusunan skripsi ini tidak lepas dari bantuan berbagai pihak, oleh karena itu

penulis ingin menyampaikan ucapan terima kasih kepada :

1.

Dekan Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Unej, Prof. Kusno
DEA, Ph.D atas kesempatan yang diberikan kepada penulis untuk menyelesaikan
tugas akhir ini;

Drs. Siswoyo, M.Sc., Ph.D. selaku dosen pembimbing utama dan Drs. Zulfikar,
Ph.D.selaku dosen pembimbing anggota yang telah meluangkan waktu, pikiran,
tenaga, dan perhatiannya dalam penulisan tugas akhir ini;

Dr. Bambang Piluharto, S.Si.,, M.Si dan Asnawati, S.Si.,, M.Si sebagai dosen
penguji yang banyak memberikan masukan, perhatian, dan waktunya selama

penulisan tugas akhir ini;

. Ayah, Ibu, kakak-kakak dan adik tercinta atas semangat, inspirasi dan kerja

kerasnya;

Rekan-rekan kerja di Laboratorium Instrumen Fakultas Matematika dan IImu
Pengetahuan Alam, atas semangat dan kekompakan kalian selama penelitian;
Mas Dulkolim dan Mas Darma selaku Teknisi Lab instrumen dan organik yang
super baik, Mbak Sari selaku Teknisi Laboratorium Fisik atas bantuan-
bantuannya;



7. Patner kerja penelitian seperjuangan Citra Awalul Laili dan Restu Tri Utami atas
bantuan-bantuan dan kerja sama yang super baik;

8. Sahabat-sahabatku yang telah memberikan semangat, dukungan dan motivasi;

9. Teman terdekatku terima kasih atas perhatian, dukungan, dan pengorbanan demi
kebahagiaan serta kebaikan bersama;

10. Teman-teman Kimia 2008 dan semua pihak yang telah memberikan bantuan dan
dukungan dalam penulisan skripsi ini.
Penulis juga menerima segala kritik dan saran yang membangun dari semua

pihak demi kesempurnaan skripsi ini. Akhirnya penulis berharap, semoga skripsi ini

dapat bermanfaat.

Jember, Februari 2013 Penulis



DAFTAR ISI

Halaman

HALAMAN JUDUL ..ot i
HALAMAN PERSEMBAHAN ..o i
HALAMAN MOTTO ittt e e e e snaarnane s iii
HALAMAN PERNYATAAN ..o it \Y]
HALAMAN PEMBIMBINGAN ..ot et e v
HALAMAN PENGESAHAN ....ooiiiiiii it b Y
RINGKASEAN 7. ook .. 000 W 0. 8 vii
PRAKAIFAC. D . %. ... R N.... &IOS 8. ... 5% . IX
DAFEERR IS] ... ...... R N..... LA ...... L e ... . X
DAFERR TABEL .M TOl.|. Ba2.A0........ 0 B ... ..Ql...... .. ... xiii
DAFTRIRICGAMEBAR il ... W R . oMWA. .. Xiv
DAFTAR LAMPIRAN ... ol R0 G AR XV
BAB 1. @ENDAHUEKL AN S e B g e o 1
1 Latar Belakamtl = il ™, ¥, .oC 0.0 0. 1

1.2 Rumusan Masalah ...t i 4

1.3 Batasan Masalah................cueeo it 4

1.4 Tujuan Penelitian ...t 4

1.5 Manfaat Penelitian ............ccccoooiiiiniisiimisionies e 5

BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA it 6
2.1 TANAN i 6

p A N 4 oo =] o P PRSPPI 7

221 NIEFAL ..o e 10

2.2.2 AMONIUM ...ttt ettt e e e b 10

2.3 Metode Standar Untuk Analisa Nitrogen...........ccccceevvveennne. 11

2.4 POTENSIOMETIT 1. ittt bt 13

Xi



2.4.1 Elektroda Selektif 1on ........vveeee e

2.5 Spektrometri .......

2.5.1 Spektrofotometri UV-VIS........ccovvieiiiiiiinniiieieee e

2.6 Ekstraksi..............
2.6.1 Ekstraktan....

2.7 Aplikasi ESI pada Tanah Pertanian ..........c.cccoccoiviveeiineennne,
BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN ...oiiiiiiiiiiiiis e
3.1 Waktu dan TemMPAL ...t iiensiiies e

3.2 Alat dan Bahan....
3121 Alat .. 05 50
3.2.2 Bahan...........

35 Rareangan Renelitian ..o\ ;.... 2.5t B0 oL

3.3.1 Diagram Alir Penelitian ...........ccocceviiieiiiiniiieeneee i

3.3.2 KonsepRenelitian i fa. ... ... 400 sa St e b 00

3.4 Pengambilan Sampel (Sampling) ....cc.....cceeiviiiieiiiniiieiiieann,

3.4.1 Waktu Pengambilan Sampel..........ccccoooiiiiiinniiiiiiennn,

3.4.2 Cara Pengambilan Sampel...............coiiiiiiii e,
SProsedu -\ ERSTrakSight e Wi 1. S\ S
3.5.1 Penetapan Kadar Al ... i eeese e

3.5.2 Penatapan Ekstraktan Optimum ............cccooiveeiiieenieenne,

3.5.3 Penetapan Waktu Optimum...........ccceoiveivinniienieeniesiennn,

3.6 Penentuan Sampel dengan Potensiometri ................c.c.ccoeeee.

3.6.1 Larutan Standar PotenSiomMetri ......ooeeeeeveeeeeieeeeeeieaviinn.

3.6.2 Pengukuran Sampel Potensiometri.........ccccocceeiiveeiiieenne

3.7 Pengukuran dengan Spektrometri............ccoccviiiiinieniiiennnne,

3.7.1 Larutan Standar Spektrometri..........ccccoveveeniieeiiiee e,

3.7.2 Pengukuran Sampel Spektrometri ..........ccccoceeeiieniiiininne,

3.8 Karakteristik Larutan Sampel..........c.ccccovieniiieeniie e,

3.8.1 Linier Range

xii

13
15
16
17
19
20
22
22
22
22
22
23
23
24
25
25
25
25
25
25
26
27
27
27
28
28
28
29
29



3.8.2 LiMit DELEKSI .....veiiiiiiiiie et

3.8.3 SENSILITITAS ....oeivveieiiie et

3.8.4 Reprodusibilitas ..........cccveiieriiiie it

3.9 ANALISIS DALA......coiiiiiiiiii i e

B0 L UJIt it

BAB 4. HASIL DAN PEMBAHASAN ...

4.1 Penentuan Ekstraktan Optimum...........cccocvvvieeiineiiiee e,

4.2 Penentuan Waktu Optimum L. i

4.3 Karakteristik Pengukuran Nitrat dan Amonium..................

4.4 Penentuan Kadar AL ... e i

4.5 Perbandingan Metode Potensiometri dan Spektrofotometri.
BAB 5. KESIMPULAN DAN SARAN ...ttt
p.1 Kesimpuleiie. 8. =..... Wl . 0. 00 0. ... JN...
9.2 Saran .. .. T g GG UL
DAFTEIRIE WG INAKA " ... T TR i o\ T

LAMPIRAN

Xiii

29
30
30
30
30
32
33
38
41
46
46
54
54
54
55
57



2.1
2.5
2.6

4.1
4.2
4.3

4.4

4.5

4.6
4.7
4.8

4.9

DAFTAR GAMBAR

Halaman
Pengukuran POtENSIOMELHT ........oiiiviiiiie e 14
Skema Komponen Spektrofotometer ...........c.cccvevvieniiieenie e 16
Gambar EKSErakSi . ..c...uee it 18
2.6.1 EKStraksi Cailr-Cair .............iiinieshitiieeeinnee e siieessieeesiee e 18
2.6.2 EKStraksi Padat ............ccouueeiuiieiiiie it 18
Histogram Hasil Penentuan Ekstraktan Optimum Nitrat .................... 34
Histogram Hasil Penentuan Ekstraktan Optimum Amonium.............. 34
Grafik Penentuan KCI Sebagai Pengganggu ..........ccoocceeeeiiinninnsasne 35
4.3a Grafik Penentuan KCI Sebagai Pengganggu Nitrat ................ 35
4.3b  Grafik Penentuan KCI Sebagai Pengganggu Amonium ......... 36
Grafik Penentuan Waktu Optimum Nitrat ... e, 39
4.4a Grafik Penentuan Waktu Optimum Nitrat dengan CaCl,........ 39
4.4b  Grafik Penentuan Waktu Optimum Nitrat dengan Air.. .......... 39
Grafik Penentuan Waktu Optimum AmONIUM .........cociivveenienininnn, 40
4.5a Grafik Penentuan Waktu Optimum Amonium dengan CacCls...... 40
4.5b Grafik Penentuan Waktu Optimum Amonium dengan Air.......... 40
Kurva Kalibrasi NITrat .........oooveein it 42
Kurva Kalibrasi AMONIUM.........oiiiii e seiiessmnes henee e eeeeeeeeeesnneeeeees 43
Kurva Perbandingan NItrat ............ccccoiiiiinii e 49
4.8a Hasil perbandingan kedua metode menggunakan CaCl; ............. 49
4.8b Hasil perbandingan kedua metode menggunakan air .................. 50
Kura Perbandingan AmONIUM .........coooeeieriniiniis e 51
4.9a Hasil perbandingan kedua metode menggunakan CaCl; ............. 51
4.9b Hasil perbandingan kedua metode menggunakan air .................. 52

Xiv



4.1

4.2
4.3
4.4
4.5

DAFTAR TABEL

Halaman
Hasil Pengukuran Pengenceran Larutan Standar CaCl,...............c...... 37
4.1a Hasil NO3 dengan CaCla........c..oovuieeiiiiiiiiiiicee e, 37
4.1b Hasil NHz" dengan CaCly cue....c.ocveveveiieiieee e iseiieeeee e 37
Nilai Kv Nitrat dan AmMONIUM coo...eovvesasbiie e 45
Hasil Perbandingan Konsentrasi NItrat ...........ccccoveeivininiiecniiniine, 48
Hasil Perbandingan Konsentrasi AmMONiumM........cccccoueeiniieenieenninenns 51
Nilai Uji STatiStik t-teSt.........uviiiiiitiiiinen it o e eine s 53

XV



DAFTAR LAMPIRAN

Halaman
Prosedur Preparasi Bahan..........ccccooeeii i 58
A.1 Larutan Standart ISE Nitrat 2000 ppm.......ccccoceviiiiieniineiiiee e 58
A.2 Larutan Standart Amonium 1000 PPM ........oovieiiiiiiiniiinieeneeenn 58
A.3 Larutan Standart Spektro Nitrat 2000 PpmM .........cccevveeeriiveninennnns 59
A4 Larutan CUSO4 L M ...t 59
A5 Larutan (NH4)2SO042 M ..ot ba e 59
A.6 Laarttan Ca@la.ti. 7. . .. 2000 SN LR 59
AR KOl ... REW...... 4| ICEFEES .. 8.5 . | 60
B GfLarutan CaSGE R §.... S8 . F Se ... ... 1 . 60
ROl arutan HGEEEVE. TO!. 5. A ........ I . .. .Ol.......|. ... 60
ARG Larutae RErmoiiie ... SR R .. o R L 60
A.11 Larutan Natrium Nitro Prusida .......ccccoooiiiniiinnne i, 60
AR Parutan Sifrat Atkettinpe,, S LA g .. L 60
A.13 Larutan PengokSTAaSH ...cc.uieiueiinesiinnineeinie et siieeieeesnee e 60
Respon Elektroda Terhadap Variasi jenis Ekstraktan..................... 61
BIINitR N..... . . AT g A AT 61
B.2 AMONIUIM . cee ittt kbt e b ee e e e be e e ennee e 62
Respon Elektroda Terhadap Variasi Waktu Pengadukan............... 63
O N1 - SRR 63
(O N 410 010 o PP URRR 65
Perhitungan Limit DeteKSi.........cccoiiiiiiiiiiiiiei e 67
D20 B N L | e O S U UURTTTTPRRPPROPY 67
D.2 AMONIUIM L.ttt etk et ee e stae e stbe e e srbee e eneee e beeesbiebeas 67
Perhitungan Reprodusibilitas.............cccooiiiniiii i, 69
Perhitungan Kadar Al ...t e 70

XVi



Perhitungan

G.1 Nitrat.....

Nilai X Nitrat dan AmonNium.........coooeeeeeeeeeiieeeeiiii,

G2 AMIONIUIM et e e et e et et e e e e e e e e e s

Data Konsentrasi Nitrat dan AmMoONiumM c.....ooeeeeoe e

H.1 Nitrat Secara SpektrofotOetri ........ccevvvviiiiiniice e

H.2 Nitrat Secara POtENSIOMETIT .. .covveeeeeee e

H.3 Amonium Secara SpPektrofotometri............ccccivieviee e,

H.4 Amonium Secara POteNSIOMEII ... i i e i
Perhitugan Ji8PEst="........a o BB 8 oo P e

I.1 Nitrat .....

1.2 Amonium

Xvii

71
71
71
72
72
73
74
75
76
76
77



