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Potensiometri merupakan suatu cara analisa yang didasarkan pada pengukuran
potensial sel suatu elektroda kerja. Salah satu teknik saat ini yang digunakan untuk
analisis tanah adalah potensiometri yang berbasis elektroda selektif ion yaitu suatu
elektroda yang berfungsi sebagai sensor yang bekerja secara potensiometri dan akan
memberikan respon berupa potensial listrik terhadap ion tertentu secara selektif.
Pengukuran menggunakan elektroda selektif ion mempunyai kelebihan antara lain
relatif murah, mudah digunakan dan memiliki jangkauan aplikasi yang sangat luas,
selektif dan memiliki waktu respons cepat. Komponen utama portable ekstraktor
untuk analisis nitrat dan kalium menggunakan metode potensiometri adalah dua buah
wadah plastik, timbangan, canebo, elektroda selektif ion nitrat dan kalium, dan
elektroda pembanding LiAc dari ELIT. Wadah plastik merupakan tempat sampel
dimana dilakukan pengocokan agar sampel homogen, wadah plastik berikutnya
merupakan tempat filtrat yang diserapkan pada canebo. Timbangan berfungsi untuk
menimbang sampel pada saat pengukuran lapangan. Kelebihan portable ekstraktor
antara lain Tidak membutuhkan tempat sampel dari bahan gelas, sehingga lebih
mudah didapat dan harganya murah, Sampel lebih fresh, sehingga komponen tanah
tidak berubah dan Proses filtrasi lebih cepat. Dari kelebihan tersebut, portable
ekstraktor juga mempunyai kelemahan yaitu Sulit dalam hal membawa peralatan ke
lapangan, dimana banyak peralatan yang dibawa misalnya digital voltmeter yang
terlalu besar dan rangkaian antara tempat filtrat tidak menjadi satu dengan elektroda.

Penelitian ini dilaksanakan dalam empat tahap percobaan. Tahap pertama
yaitu mengetahui respon elektroda terhadap variasi ekstraktan dengan menggunakan
4 variasi ekstraktan yaitu air, KCl 1 M, CaCl;, 0,01 M, dan (NH,4),SO4 0,04 M untuk
nitrat. Sedangkan untuk kalium yaitu air, (NH4)OAc 1 N pH 7, CaCl, 0,01 M, dan
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HNO;3; 1 N. Ekstraktan optimum yang didapatkan untuk nitrat dan kalium adalah
CaCl, 0,01 M.

Tahap kedua yaitu mengetahui respon elektroda terhadap variasi waktu
pengadukan. Variasi waktu yang digunakan yaitu 5, 15, 25, 35, dan 45 menit. Waktu
optimum diperoleh dari potensial yang terbesar. Hasil pengukuran nitrat dan kalium
bahwa antara waktu 5-45 menit, besarnya nilai beda potensial menunjukkan tidak ada
perbedaan beda potensial secara signifikan sehingga waktu 5 menit dapat digunakan
sebagai waktu optimum dengan pertimbangan efisiensi waktu.

Tahap ketiga yaitu pengukuran aplikasi lapangan menggunakan portable
ekstraktor dengan menggunakan ekstraktan dan waktu optimum. Hasil menunjukkan
bahwa konsentrasi antara portable ekstraktor dan ekstraktor biasa nitrat dan kalium
memiliki korelasi, kurva korelasi menunjukkan garis yang linier. Besarnya nilai
regresi nitrat dan kalium menggunakan portable ekstraktor dari kurva kalibrasi adalah
0,982 dan 0,994 sedangkan menggunakan ekstraktor biasa regresi yang diperoleh
yaitu 0,983 dan 0,995. Limit deteksi yang diperoleh dari portable ekstraktor untuk
nitrat dan kalium yaitu sebesar 0,56 dan 1,06 ppm, menggunakan ekstraktor biasa
sebesar 0,73 dan 0,44 ppm serta reprodusibilitas nitrat sebesar 0 % sampai 0,42% dan
kalium sebesar 0,15% sampai 0,55%, sedangkan menggunakan ekstraktor biasa
reprodusibilitas nitrat sebesar 0% sampai 0,18% dan kalium sebesar 0% sampai
0,62%.

Penelitian tahap ke empat yaitu perbandingan hasil analisis antara portable
ekstraktor, ekstraktor biasa dan metode standart yang digunakan yaitu flame
photometer dan spektrofotometer. Hasil uji analisis varians satu arah untuk nitrat dan
kalium yaitu besarnya nilai F hitung > F tabel, artinya terdapat perbedaan rata-rata
dari ketiga metode tersebut untuk analisis nitrat dan kalium di setiap lokasi tanah.
Ketiga pengukuran tersebut bukan karena berbeda secara keseluruhan, tetapi bisa saja
ekstraktan yang digunakan pada potensiometri tidak dapat digunakan pada
pengukuran menggunakan metode spektrometri sehingga ketiga pengukuran tersebut

berbeda secara nyata.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pertanian merupakan salah satu kegiatan yang mendasar bagi kehidupan
manusia terutama dalam memenuhi kebutuhan sektor pangan. Untuk memenuhi
kebutuhan sektor pangan tersebut maka saat ini perlu di upayakan untuk senantiasa
menjaga kesuburan tanah. Kesuburan tanah merupakan kemampuan tanah untuk
menyediakan unsur hara yang cukup dalam jumlah dan proporsi yang seimbang.
Sementara unsur hara merupakan nutrisi yang terdapat di dalam tanaman yang
dibutuhkan untuk tumbuh kembang tanaman. Berdasarkan tingkat kebutuhannya
maka unsur hara dapat di golongkan menjadi 2 bagian yaitu unsur hara makro dan
unsur hara mikro. Unsur hara makro adalah unsur hara yang dibutuhkan oleh tanaman
dalam jumlah besar, sedangkan unsur hara mikro adalah unsur hara yang dibutuhkan
dalam jumlah kecil atau sedikit.

Sistem pertanian di Indonesia saat ini umumnya masih menggunakan
teknologi perlakuan seragam atau URT (uniform rate technology) dimana masih
cenderung melakukan perlakuan yang sama untuk lahan pertanian. Perlakuan
terhadap varietas tanaman, penyiapan lahan, pupuk, pestisida dan herbisida
diterapkan secara seragam. Hal ini menyebabkan pertumbuhan optimum dari tanaman
tidak tercapai dengan baik (Tran dan Nguyen, 2007). Teknologi perlakuan tidak
seragam atau VRT (Variable Rate Technology) merupakan teknologi yang dapat
digunakan sebagai alternatif untuk menggantikan teknologi URT. Secara agronomi,
pengertian sistem variable-rate adalah target pemupukan didasarkan atas hasil dari
pengujian kandungan unsur hara dalam tanah (Francis et al, 1996 dalam varsa et al,
1999) sehingga dengan teknologi VRT akan dilakukan aplikasi yang tepat seperti
yang dibutuhkan oleh tanaman (Radite et al, 2010).



Salah satu prasyarat yang harus dilakukan untuk mendukung teknologi VRT
adalah analisis tanah. Analisis tanah digunakan untuk membantu dalam penelitian
kesuburan tanah agar dapat memberikan rekomendasi pemupukan yang sesuai
kebutuhan setiap tanaman dimana salah satu cara analisis tanah adalah dengan cara
ekstraksi menggunakan beberapa ekstraktan. Salah satu unsur hara yang akan di
analisis adalah nitrogen dan kalium. Nitrogen merupakan sumber hara makro yang
terdapat di dalam tanah dan sebagian besar nitrogen yang terdapat di dalam tanah
berbentuk nitrat (Messayu et al., 2008). Nitrat diperoleh dari nitrogen melalui proses
nitrifikasi nitrogen. Sedangkan kalium adalah salah satu nutrisi paling penting bagi
tanaman karena kalium merupakan unsur makroelemen yang penting dalam
pertumbuhan dan perkembangan tanaman (Ciesla et al., 2007).

Beberapa peneliti telah melakukan pengukuran kandungan unsur hara di
dalam tanah dengan menggunakan metode konvensional, yaitu metode titrimetri
biasa. Metode ini merupakan metode baku yang telah lama digunakan dalam analisis
tanah karena relatif sederhana, cepat dan murah. Dari kelebihan-kelebihan tersebut,
metode ini juga mempunyai kelemahan yang sangat mendasar terutama dalam
penentuan titik akhir titrasi. Kelemahan ini sering terjadi dalam suatu pengerjaan
analisis yang mengakibatkan biasnya hasil pengukuran yang didapatkan (Watoni et
al., 2000).

Berdasarkan kelebihan dan kondisi VRT, maka sistem pertanian di Indonesia
memerlukan instrumentasi yang cepat yang memiliki peran penting dalam kehidupan
manusia dalam analisis tanah terutama dalam hal analisa unsur hara dalam tanah.
Salah satu perangkat penting yang akan didesain untuk analisis tanah adalah
ekstraktor. Portable ekstraktor sederhana didesain bertujuan agar pemupukan yang
dilakukan dapat berlangsung tepat sesuai dengan kebutuhan setiap tanaman.
Pengukuran menggunakan ekstraktor ini idealnya dapat dilakukan secara langsung di
lapangan sehingga mampu mendeteksi kandungan unsur hara yang ada dalam tanah

secara cepat dan akurat tanpa harus di bawa ke laboratorim. Salah satu teknik yang



digunakan dalam pengukuran tanah saat ini adalah teknik potensiometri yang berbasis
elektroda selektif ion.

Elektroda Selektif lon (ESI) merupakan suatu elektroda yang berfungsi
sebagai sensor yang bekerja secara potensiometri dan akan memberikan respon
berupa potensial listrik terhadap ion tertentu secara selektif (Sawyer et al., 1995). Bila
dibandingkan dengan banyak teknik analisis lain elektroda selektif ion memiliki
banyak kelebihan. Menurut (Rundle dan chris, 2011) elektroda selektif ion relatif
murah, mudah digunakan, memiliki jangkauan aplikasi yang sangat luas, selektif dan
memiliki waktu respons cepat. Berdasarkan alasan-alasan tersebut, maka digunakan
ekstraktor dengan teknik potensiometri yang berbasis Elektroda Selektif lon sebagali
metode alternatif yang dapat diterapkan dalam analisis unsur kalium dan nitrat dalam

tanah secara mudah, cepat dan efisien.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana desain portable ekstraktor untuk pengukuran nitrat dan kalium dalam
tanah dengan teknik potensiometri?

2. Bagaimana pengaruh variasi jenis ekstraktan dan variasi waktu pengadukan
terhadap respon ESI dalam mengukur kalium dan nitrat dalam tanah secara
potensiometri ?

3. Bagaimana perbandingan pengukuran antara ekstraksi menggunakan metode

ekstraktor dengan metode standar yang ada?

1.3 Batasan Masalah

1. Elektroda yang digunakan adalah elektroda komersial

2. Sampel tanah diambil di Agrotechnopark Fakultas Pertanian Universitas Jember,
tanah jurusan F MIPA Kimia, dan tanah kos kalimantan.

3. Variasi ekstraktan yang digunakan untuk nitrat yaitu air, KCI 2M, CaCl, 0,01M,
dan (NH4),SO,4 0,04M. Sedangkan ekstraktan untuk kalium air, CaCl, 0,01M,
(NH4)OAc 1M pH 7, dan HNO3 1N



Variasi waktu pengadukan yang digunakan adalah 5, 15, 25, 35, 45 menit.

Tujuan

Untuk mengetahui desain portable ekstraktor untuk pengukuran kadar nitrat dan
kalium dalam tanah dengan teknik potensiometri

Untuk mengetahui pengaruh variasi ekstraktan dan variasi waktu pengadukan
terhadap respon Elektroda Selektif lon dalam mengukur kalium dan nitrat dalam
tanah dengan teknik potensiometri

Untuk mengetahui perbandingan antara ekstraksi menggunakan metode

ekstraktor dengan metode standart yang ada.

1.5 Manfaat Penelitian

1.
2.
3.

Diperoleh informasi ilmiah di bidang kimia tentang desain portable ekstraktor.
Diperoleh informasi kondisi optimasi waktu dan ekstraktan

Diperoleh informasi mengenai perbandingan antara ekstraksi menggunakan
metode ekstraktor dengan metode standart yang ada.



BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tanah

Tanah merupakan lapisan kerak bumi yang melapuk yang terdiri dari bahan
mineral dan bahan organik yang terletak di permukaan sampai kedalaman tertentu
yang dipengaruhi oleh faktor-faktor genetis lingkungan (Winarso, 2005). Komponen
tanah terdiri dari 4 macam yaitu mineral (45%), organik (5%), air (20-30%), udara
(20-30%). Mineral tanah berasal dari hasil pelapukan bahan induk tanah (berupa
batuan baik yang terkonsolidasi maupun tidak terkonsolidasi setelah mengalami
proses pelapukan). Berdasarkan sifatnya, mineral (proses kejadiannya) dapat
dipilahkan atas: (1) mineral primer dan (2) mineral sekunder (hasil pembentukan
baru) (Sutanto, 2005).

Kerangka penyusun tanah tidak hanya terdiri atas bahan mineral saja (tubuh
tanah mineral). Bahan organik tanah dapat didefinisikan sebagai sisa-sisa tanaman
dan hewan di dalam tanah pada berbagai pelapukan baik masih hidup maupun mati
(Winarso, 2005). Bahan organik juga mempunyai kontribusi (tubuh tanah organik).
Kontribusi bahan organik terhadap tanah sebagai tubuh alam adalah sumber N tanah
dan unsur hara lainnya, terutama S dan P; berperan penting dalam pembentukan
struktur tanah; mempengaruhi keadaan air, udara dan temperatur tanah; serta
mempengaruhi tingkat kesuburan tanah (Sutanto, 2005). Bahan organik terdiri
dari:75% air dan 25% padatan yang terdiri dari unsur C, H, O, N, S, P, Ca, K, Mg dll
(Wijaya, 2011).

Tanah pada kedalaman tertentu selalu dijenuhi air yang disebut air tanah. Air
tanah dapat dibedakan menjadi dua, yaitu air tanah dangkal dan air tanah dalam. Air
tanah dangkal terdapat pada bidang tanah yang mempunyai pengaruh besar terhadap
proses pembentukan tanah. Melalui profil, kedalaman air tanah dapat diduga

berdasarkan tinggi muka air tanah yang selalu mengalami periode naik turun sesuai



dengan keadaan musim atau faktor lingkungan luar lainnya. Menurut Wijaya (2011)
Persediaan air di dalam tanah tergantung dari curah hujan dan air irigasi, kemampuan
tanah menahan air, besarnya evapotranspirasi dan tingginya muka air tanah.

Udara tanah seperti halnya air tanah mempunyai peranan penting ditinjau dari
aspek ekologi (respirasi perakaran tanaman dan mikroorganisme) dan pedogenesis
(proses oksidasi dan reduksi). Kandungan air dan udara dalam pori tanah saling
tergantung. Apabila tanah dijenuhi air maka kandungan udara nol kecuali udara yang
larut dalam larutan tanah; pada kondisi tanah kering seluruh ruang pori terisi udara.
Kandungan udara pada kapasitas lapangan disebut kapasitas udara, dan ini sesuai
dengan bagian pori tanah yang tidak terisi air (pori> 10 pm). Kapasitas udara
bervariasi tergantung pada volume pori dan kandungan air pada kapasitas lapangan
dengan nilai rata-rata kurang lebih 40% untuk pasir, 20% untuk geluh dan debu, dan
10% untuk lempung (Sutanto, 2005).

2.1.1 Sifat Kimia Tanah
a. Pertukaran lon

Sifat pertukaran ion berperan dalam penilaian tingkat kesuburan tanah. Koloid
tanah yang berperan aktif dalam proses pertukaran dan jerapan ion adalah koloid
anorganik (mineral lempung) dan koloid organik (humus) (Sutanto, 2005). Kapasitas
tukar kation merupakan kapasitas atau kemampuan tanah menjerap dan melepaskan
kation (Tan, 1991). Kation tertukarkan yang paling penting adalah Ca, Mg, K, Na, H,
Al, yang relatif lebih rendah adalah NH," dan Fe, dan dalam jumlah sedikit Mn, Cu,
dan Zn.

Pertukaran ion lain disebut KTA (Kapasitas Tukar Anion). Pengertian
kapasitas tukar anion (KTA) hampir sama dengan KTK, akan tetapi yang
dipertukarkan disini adalah anion (senyawa atau unsur yang bermuatan negatif)
(Winarso, 2005). Pertukaran anion pada permukaan koloid yang bermuatan positif

dimiliki oleh oksida besi alumunium. Pada umumnya, tanah mineral mempunyai



KTK > KTA, kecuali tanah-tanah yang kaya oksidasi Fe atau Al yang mempunyai
relatik KTA lebih tinggi (Sutanto, 2005).

b. Reaksi tanah (pH tanah)

Reaksi tanah diukur dan ditulis dengan pH, sama dengan —log [H*], berkisar
antara 10 sampai 10™** mol/liter. pH didefinisikan sebagai kemasaman atau kebasaan
relatif suatu bahan (Winarso, 2005). Makin tinggi konsentrasi ion H, makin rendah —
log[H] atau pH tanah, dan makin asam reaksi tanah. Pada umumnya, keasaman tanah
dibedakan atas asam, netral, dan basa. lon H" dihasilkan oleh kelompok organik yang
dibedakan atas: kelompok karboksil R-COOH dan kelompok fenol R-OH, H,COs,
hidrat AI**, oksidasi senyawa S atau penggunaan pupuk yang bereaksi asam
(superfosfat, amonium sulfat). Penyebab keasaman tanah disebabkan oleh ion H*
yang dihasilkan pada saat terjadi pelindian kation-kation dalam tanah. Keadaan pH
tanah mineral dipengaruhi oleh kandungan kation dalam batuan induk. Kation-kation
dilepaskan pada saat terjadi pelapukan dan KTK dari koloid tanah dijenuhi oleh

kation sampai konsentrasi tertentu (Sutanto, 2005).

c. Sifat redoks tanah

Tanah banyak mengandung sistem oksidasi-reduksi yang bersifat dapat balik
(reversible) dalam waktu yang relatif singkat. Redoks potensial tinggi terjadi pada
tanah-tanah dengan penghawaan (aerasi) baik dan lebih banyak O, dalam larutan
tanah sehingga makin banyak senyawa yang teroksidasi (oksidasi Fe, Mn, hidroksida,
nitrat, sulfat). Contoh : tanah yang mempunyai pengatusan baik dengan air tanah
dalam dan kandungan bahan organik yang mudah terdekomposisi rendah. Redoks
potensial rendah terjadi pada tanah yang kahat O, sehingga banyak senyawa yang
tereduksi (Fe**, Mn?*, NH," S%*) dan bahan organik menjadi mudah terdekomposisi.
Contoh : tanah hidromorfik (Sutanto, 2005).



d. Nitrogen

Nitrogen merupakan unsur yang paling banyak mendapat perhatian dalam
hubungannya dengan pertumbuhan tanaman. Nitrogen secara umum dapat dibagi
dalam 2 bentuk yaitu bentuk organik dan bentuk anorganik. Bentuk anorganik
terdapat sebagai senyawa amonium, nitrit, nitrat, N,O, NO, dan gas N,. Senyawa
N20O, NO dan gas N, merupakan bentuk-bentuk yang hilang dari tanah dalam wujud
gas akibat proses denitrifikasi (Hakim et al., 1986).

Nitrogen diserap perakaran tanaman dalam bentuk ion nitrat dan amonium
(Tisdale et al., 1975). Nitrogen memegang peranan penting sebagai penyusun
klorofil, yang menjadikan daun berwarna hijau. Peran utama nitrogen dalam tanaman
adalah merangsang pertumbuhan batang, cabang, dan daun (Lingga, 2001). Fungsi
nitrogen yang lain adalah dorongan pertumbuhan vegetatif. Pertumbuhan itu tidak
dapat berlangsung kecuali ada unsur hara fosfor, kalium, dan unsur-unsur hara
lainnya yang tersedia secara cukup (Foth, 1994).

Senyawa nitrat dapat berasal dari berbagai kemungkinan reaksi yaitu melalui
fiksasi nitrogen dan dinitrifikasi.

1. Fiksasi nitrogen

Merupakan suatu proses melalui aktifitas jasad renik baik simbiotik maupun

non simbiotik dengan bantuan cahaya sehingga terjadi pertukaran nitrogen

udara menjadi nitrogen dalam tanah (Sutedjo et al., 1991).

2. Nitrifikasi

Proses perubahan nitrogen dari senyawa ammonia menjadi senyawa nitrat,

melibatkan berbagai bakteri autotrof, terutama dalam oksidasi ammonia bebas

ke bentuk nitrat (Sutedjo et al., 1991). Persamaan reaksinya adalah sebagai
berikut.

2NH;" + 30, — 2NOy +2H,0 + 4H"

2NO; + O, — 2NOj3" + energi

Reaksi pembentukan nitrit dari amonium dikatalisis oleh bakteri

nitrosomonas, sedangkan perubahan nitrit menjadi nitrat dikatalisis oleh bakteri



nitrobakter. Nitrifikasi bersifat reversibel, dibawah kondisi anaerob karena reduksi
nitrit menjadi sumber energi bagi bakteri untuk memperbanyak diri (Mulyani, 1996).
Nitrifikasi berakibat pada keberadaan nitrogen tersedia dalam tanah sebagai
anion. Pada sawah nitrogen yang digunakan dalam bentuk ammonium, karena kondisi
anaerob menghambat nitrifikasi ammonium. Nitrat stabil dalam tanah yang aerasinya
baik dan cepat dipindahkan oleh air tanah kepermukaan akar tetapi juga cepat dicuci
tanah. Nitrogen dilindungi dari pencucian dan denitrifikasi dengan cara mengubahnya
dalam bentuk ammonium. Pada tanah yang aerasinya baik ammonium dalam pupuk
cepat diubah menjadi nitrat, sehingga respon tanaman pada pupuk ammonium sama
seperti terhadap pupuk nitrat. Nitrifikasi berakibat dalam produksi ion-ion hidrogen

dan potensi untuk meningkatkan keasaman tanah (Foth, 1998).

e. Kalium

Kalium merupakan unsur golongan IA dengan nomor atom 19 dan nomor
massa 39,102 (Cotton dan Wilkinson, 1996). Kalium merupakan kation monovalen
(K") yang diserap oleh akar tanaman yang lebih besar jumlahnya dari kation lainnya,
ditemukan pada cairan sel tanaman yang tidak terikat secara kuat dan bukan
merupakan bagian dari jaringan tua ke titik-titik pertumbuhan akar dan tajuk (Spark,
1996).

Peranan K dalam tanaman berhubungan dengan kualitas hasil penambahan
resistansi tanaman terhadap patogen-patogen tanaman. Beberapa fungsi kalium dalam
tubuh tanaman antara lain sebagai pengaktif beberapa enzim, berhubungan dengan
pengatur air dan energi, dan berperan dalam sintesis protein pati (Poerwidodo, 1993).
Kekuatan tanah untuk menyediakan K sangat ditentukan oleh faktor kapasitasnya
berupa kejenuhan K. Sumber K untuk tanah yang utama berasal dari pupuk dan
mineral K (Indranada, 1994). Kalium di dalam jaringan tanaman ada dalam bentuk
kation dan bervariasi sekitar 1,7% hingga 2,7% dari berat kering daun yang tumbuh

secara normal (Winarso, 2005).
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2.2 Teknologi Pengolahan Tanah
2.2.1 Teknologi URT (Uniform Rate Technology)

Teknologi perlakuan seragam atau URT (Uniform Rate Technology)
merupakan teknologi yang memberikan perlakuan yang sama terhadap lahan
pertanian tanpa memperhatikan kondisi tanah baik sifat kimia seperti kandungan
hara/nutrisi dan pH tanah maupun sifat fisik seperti tekstur dan struktur tanah.
Perlakuan dosis pupuk seragam tidak memperhatikan produktivitas lahan. Sehingga
menyebabkan respon penerimaaan dosis pupuk akan berbeda-beda. Akan terdapat
tanaman yang menerima dosis pupuk kurang dari yang dibutuhkan dan terdapat pula
tanaman yang akan menerima dosis melebihi dosis yang dibutuhkan (Azis, 2011).

2.2.2 Teknologi VRT (Variable Rate Technology)

Variable-rate technology (VRT) dan sistem aplikasi yang terintegrasi
memberikan pengertian bahwa aplikasi pemupukan diberikan hanya dalam jumlah
atau dosis tertentu berdasarkan lokasi yang membutuhkan. Secara argonomi, sistem
variable-rate memberikan pengertian bahwa terget pemupukan didasarkan atas hasil
pengujian tanah dan berhubungan dengan sistem informasi kandungan hara tanah.
Secara ekonomi, sistem variable rate berhubungan dengan biaya yang harus
dikeluarkan untuk pemupukan pada suatu areal pertanian. Pendekatan lingkungan,
sistem varible-rate membantu untuk mencegah pemupukan yang berlebihan yang
dapat menyebabkan terjadinya masalah lingkungan (Wollenhaupt, et al, 1993 dalam
Radite, 2001).

Menurut survei yang dilakukan oleh Arnholt (2001) dalam aziz (2011), di
Ohio menunjukkan bahwa penerapan pertanian presisi (precision farming)
merupakan faktor yang sangat penting untuk meningkatkan keuntungan petani.
Komponen sistem pertanian presisi yang banyak diterapkan adalah grid soil sampling
dan VRT. Aplikasi VRT untuk pupuk Phospor (P) dan Potasium (K) digunakan lebih
dari 60% kelompok tani, sedangkan hanya sekitar 15% kelompok tani yang

menggunakan VRT untuk pupuk Nitrogen (N) dan hanya sedikit petani yang
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menggunakannya untuk pupuk mikro. Tidak ada petani yang menggunakan VRT
untuk pestisida dan penanaman biji-bijian.

2.3 Analisa Tanah

Tanah sebagai salah satu unsur habitat perlu diketahui kapasitas
kemampuannya jika hendak melakukan pertanaman pada tanah itu. Untuk
mengetahui kapasitas kemampuan itu perlu dilakukan penelitian-penelitian dengan
cara analisis (penguraian) terhadap tanah tersebut. Proses analisa tanah langkah-
langkah yang sangat perlu diperhatikan yaitu pengekstrakan/pemisahan bagian yang
akan ditetapkan kadarnya dari contoh tanah dan menentukan dari bagian yang telah

terpisahkan/terekstrak itu kadar zat yang terkandung pada tanah (Sutedjo, 1992).

2.3.1 Pengambilan Contoh Tanah

Hasil analisa tanah yang dapat diperoleh akan sangat tergantung dari beberapa
faktor antara lain pada cara pengambilan serta pengerjaan contoh-contoh tanah yang
dianalisa tersebut. Cara-cara tersebut antara lain memperhatikan tentang kebersihan
permukaan tanahnya, apakah telah terbebas dari tanaman, daun-daunan, sisa tanaman
dan kotoran-kotoran lainnya, baru setelah benar-benar bersih dilakukan pengambilan.
Contoh tanah individu diambil dengan menggunakan alat bor tanah, tabung hoffer,
cangkul ataupun sekop dari bagian/lapisan tanah sedalam 10-20 cm. Contoh-contoh
tanah individu (5-20 contoh) selanjutnya dicampur sehingga merata, bawa ke tempat
yang teduh untuk ditebarkan agar menjadi kering udara. Banyaknya tanah kering
udara yang diperlukan untuk suatu contoh adalah 500-1000 gram, kemudian diberi
petunjuk dari mana/tempat mana tanah itu diambil, topografi (letak dan tinggi tempat)
(Sutedjo, 1992).

2.3.2 Ekstraksi
Ada dua aktivitas dalam proses analisa tanah di laboratorium yaitu ekstraksi

dan pengukuran. Ekstraksi meliputi penggunaan larutan reagent kimia untuk
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memisahkan semua atau bentuk-bentuk unsur hara tersedia bagi tanaman. Hal ini
disebabkan bahwa unsur/senyawa hara di dalam tanah tidak semuanya bebas akan
tetapi berinteraksi atau bergabung dengan bagian-bagian tanah lainnya baik organik
maupun anorganik. Sedangkan pengukuran adalah menentukan jumlah unsur hara
yang terekstrak/terpisahkan. Hasil pengukuran sangat ditentukan oleh alat dan analis
(tenaga kerja) (Winarso, 2005).

Berdasarkan fase yang terlibat, terdapat dua jenis ekstraksi, yaitu ekstraksi
cair-cair dan ekstraksi padat-cair. Pemindahan komponen dari padatan ke pelarut
pada ekstraksi padat-cair melalui tiga tahapan, yaitu difusi pelarut ke pori-pori
padatan atau ke dinding sel, di dalam dinding sel terjadi pelarutan padatan oleh
pelarut, dan tahapan terakhir adalah pemindahan larutan dari pori-pori menjadi
larutan ekstrak. Tingkat ekstraksi bahan ditentukan oleh ukuran partikel bahan
tersebut. Bahan yang diekstrak sebaiknya berukuran seragam untuk mempermudah
kontak antara bahan dan pelarut sehingga ekstraksi berlangsung dengan baik
(Sudarmadiji et al., 1984).

2.3.3 Ekstraksi Cair-cair

Ekstraksi cair-cair (ekstraksi pelarut) merupakan suatu teknik dalam suatu
larutan (biasanya dalam air) dibuat bersentuhan dengan suatu pelarut kedua (biasanya
organik), yang pada hakekatnya tak tercampurkan dengan pelarut pertama, dan
menimbulkan perpindahan satu atau lebih zat terlarut (solute) ke dalam pelarut dua
itu. Ekstraksi pelarut umumnya digunakan dalam analisis untuk memisahkan suatu
zat terlarut (atau zat-zat terlarut) yang dianggap penting dari zat yang mengganggu
dalam analisis kuantitatif terakhir terhadap bahan tersebut, kadang justru zat terlarut
pengganggu tidak diekstraksi secara selektif. Ekstraksi pelarut juga digunakan untuk
memekatkan suatu spesi, yang dalam larutan air adalah terlalu encer untuk dianalisis.
Pemilihan pelarut untuk ekstraksi ditentukan oleh pertimbangan-pertimbangan
berikut :
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1. Kelarutan yang rendah dalam fase air

2. Viskositas yang cukup rendah, dan perbedaan rapatan yang cukup besar dari fase
airnya, untuk mencegah terbentuknya emulsi.

3. Toksisitas yang rendah dan tidak mudah terbakar.

4. Mudah mengambil kembali zat terlarut dari pelarut untuk proses proses analisis
berikutnya

(Basset et al., 1994).

2.3.4 Ekstraksi Padat-Cair (Leaching)

Ekstraksi padat-cair (leaching) adalah proses pemisahan zat padat yang
terlarut dari campurannya dengan pelarut yang tidak saling larut. Pemisahan
umumnya melibatkan pemutusan yang selektif, dengan atau tanpa difusi. Tetapi pada
kasus yang ekstrim dari simple washing terdiri dari pertukaran (dengan pengadukan)
dari satu cairan interstitial dengan yang lainnya, di mana terjadi pencampuran (Perry,
1997).

Leaching merupakan proses peluruhan bagian yang mudah terlarut (solute)
dari suatu padatan dengan menggunakan suatu larutan (pelarut) pada temperatur dan
proses alir tertentu. Proses ini dilakukan untuk mendapatkan bagian yang mudah
terlarut karena lebih berharga dari padatannya, misalnya bahan tambang, minyak
nabati, dan lain-lain, ataupun untuk menghilangkan bahan kontaminan yang mudah
terlarut dari padatan yang lebih berharga, misalnya pigmen dari kontaminan kimiawi
yang bisa atau mudah dilarutkan (Treybal, 1980).

a. Ekstraksi kalium

Ekstraksi dan penetapan kandungan kalium ditinjau dari segi penelitian
kesuburan tanah, merupakan suatu tahap dari uji tanah. Macam-macam metode telah
dikenal untuk menetapkan kalium tersedia dalam tanah yang dipakai sebagai indeks
penyediaan kalium oleh tanah. Cara yang umum digunakan dan merupakan standart
internasional adalah penetapan kalium tersedia yang menyangkut kalium dapat

ditukar dan kalium terlarut dengan pengekstrak 1 N amonium asetat pH 7 (Soepartini
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1988 dalam Herdiani, 2000). Peneliti lain menyatakan bahwa ekstraksi kalium tanah
dengan larutan asam-asam atau garam-garam basa hasilnya tidak jauh berbeda
dengan pengekstrak baku tersebut. Pengekstrak tersebut antara lain metode Bray 1
dan Bray 2 yang bisa digunakan untuk mengekstrak P dalam tanah (Doll and lucas
1973 dalam Herdiani, 2000).
a. Ekstraksi Nitrat

Penetapan nitrogen total dalam tanah dapat ditentukan dengan metode
Kjeldahl yang didasarkan ketetapan bahwa senyawa nitrogen organik dan anorganik
dapat dioksidasi dalam lingkungan asam sulfat membentuk amonium sulfat (Widjik
& Hardjono, 1996). Nitrogen yang tersedia dalam tanah dapat diekstraksi dengan
metode KCI. Dasar metode ektraksi dengan KCI pada penetapan senyawa nitrogen
(NH," dan NOj3) dalam tanah dapat dibebaskan olen KCI 1IN menjadi amonium
klorida dan kalium nitrat (Bertrand, 2006 dalam noorizgiyah 2009). Menurut suhardi
(2005) dalam noorizgiyah 2009 Nitrat dapat juga diekstrak dengan menggunakan
CaCl,. Metode ekstraksi CaCl, yang digunakan pada penentuan nitrat telah
memberikan hasil yang tidak berbeda nyata dengan metode ekstraksi KCI (Umariah
2007 dalam noorizgiyah 2009).

2.3.5 Potensiometri

Potensiometri adalah suatu cara analisa yang didasarkan pada pengukuran
potensial sel suatu elektroda kerja. Potensiometri merupakan bagian dari teknik
analisis elektrokimia, dimana beda potensial dua elektroda yang tidak terpolarisasi
diukur pada kondisi arus mendekati nol (Khopkar, 1990). Pengukuran perbedaan
potensial antara dua elektroda (indicator electrode dan reference elektrode) pada
kondisi arus mendekati nol bertujuan untuk mendapatkan informasi analitik tentang
komposisi kimia dari larutan (Kellner et al., 1998).

Elektroda yang digunakan dalam potensiometri adalah elektroda indikator dan
elektroda pembanding. Elektroda pembanding merupakan elektroda yang harga

potensial selnya diketahui, konstan dan sama sekali tidak peka terhadap komposisi
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larutan yang sedang diselidiki. Elektroda indikator merupakan pasangan elektroda
pembanding yang potensialnya tergantung pada konsentrasi zat yang sedang
diselidiki (Day dan Underwood, 1986). Elektroda ini dibagi menjadi dua golongan
yaitu elektroda logam dan elektroda membran (Sukarti, 1998). Elektroda logam
terdiri dari first kind electrode, second kind electrode, third kind electrode and redox
electrode. Elektroda indikator membran sering disebut elektroda selektif ion (ISE),
karena selektifitasnya yang tinggi (Skoog dan Leary, 1990). Keuntungan yang
penting dari elektroda membran ion selektif adalah dapat dirancang sesuai dengan
penentuan ion yang dianalisis (Sukarti, 1998).

2.3.5.1 Elektroda Selektif lon (ISE)

Elektroda Selektif lon (ISE) merupakan setengah sel elektrokimia, yang
terdiri dari sebuah membran selektif ion, larutan pengisi internal, dan sebuah
elektroda referensi internal atau terdiri dari membran selektif ion dan sebuah solid
contact. Elektroda selektif ion adalah suatu elektroda yang berfungsi sebagai sensor
yang bekerja secara potensiometri dan akan memberikan respon berupa potensial
listrik terhadap ion tertentu secara selektif. Elektroda selektif ion memiliki selektifitas
dan sensitifitas yang baik untuk pengukuran aktifitas ion analit-analit tertentu
(Sawyer et al., 1995). Elektroda ini selektif terhadap ion-ion tertentu walaupun
terdapat ion-ion tertentu walaupun terdapat ion-ion lain dalam larutan.

Potensial membran (Em), menggambarkan kerja dari ESI, membran yang
secara ideal selektif terhadap ion i, potensial membran pada arus nol adalah secara
langsung berhubungan dengan aktifitas ion i yang terkandung dalam larutan.

Em = Elna—,i
Z;F a";
Dimana a’i adalah aktifitas ion dalam larutan sampel, a i aktifitas ion i dalam larutan
pengisi internal, dan Zi adalah muatan ion i (Kellner et al., 1998).

Metode potensiometri dengan ion selektif elektroda dapat digunakan untuk

menganalisis ion nitrat. Elektroda selektif lon nitrat memiliki membran polimer

matriks PVC yang dirancang untuk mendeteksi ion nitrat (NO3") dalam larutan air dan
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cocok untuk lapangan dan aplikasi laboratorium (Nico, tanpa tahun). Eaton et al.
(2009) menjelaskan prinsip elektroda nitrat bahwa elektroda selektif ion NO3™ adalah
sebuah sensor selektif yang menghasilkan potensial antara membran tipis, berpori,
inert yang menahan air agar tidak bisa bercampur dengan larutan internal. Elektroda
merespon aktivitas ion NOs™ antara 10°dan 10 M (0,14-1400 mg N / L).

Menurut Ciesla et al. (2007) sejumlah metode telah dikenal untuk penentuan
kandungan kalium dalam tanah. Elektroda selektif ion digunakan sebagai sistem
pengukuran modern untuk melakukan analisis kimia tanah langsung di lapangan yang
baru dikembangkan. Dalam sistem ini, elektroda selektif ion diterapkan sebagai
sensor kimia. Eaton et al. (1995) menjelaskan prinsip elektroda kalium bahwa ion
kalium adalah pengukuran potensiometri mengguakan elektroda selektif ion kalium
dan elektroda referensi jenis double junction. Potensial diukur baik dengan pH meter
yang memiliki skala mV yang mampu membaca 0,1 mV atau potensial dapat diukur
secara spesifik menggunakan ion meter yang membaca skala konsentrasi secara
langsung. Elektroda dikalibrasi dengan larutan kalium yang diketahui konsentrasinya
dan konsentrasi kalium dalam sampel ditentukan larutan dengan dasar yang sama.
ISA (lon Strength Adjustor) ditambahkan sebgai pengatur kekuatan ion pada larutan

standar dan sampel untuk mempertahankan kekuatan ionik dari larutan.

2.4 Soil Extractant

Analisa tanah membutuhkan ekstraktan untuk menentukan jumlah unsur hara
dalam tanah. Ekstraktan tanah merupakan larutan yang terbuat dari air dan bahan
kimia dengan konsentrasi tertentu. Ekstraktan tersebut akan ditambahkan ke dalam
tanah dan keduanya dicampur bersama-sama dalam waktu yang ditentukan.
Campuran ini kemudian dituangkan melalui kertas saring. Tanah dipertahankan pada
kertas saring, dan ekstraktan sekarang mengandung unsur hara yang terlarut. Unsur
hara dalam ekstraktan tersebut dianalisis menggunakan peralatan laboratorium yang
tepat untuk melihat berapa banyak unsur hara yang hilang dari tanah. Jumlah unsur

hara yang diekstrak akan mewakili sebagian kecil dari nutrisi total yang tersedia
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(Mitchell, 2000). Menurut Tan (1991) menyatakan bahwa pemilihan ekstraktan
(bahan pengekstraksi) yang baik didasarkan pada dua pertimbangan yaitu : (1)
pereaksi yang digunakan tidak merubah sifat fisika dan kimia bahan yang diekstrak,

(2) pereaksi harus dapat memisahkan senyawa dari tanah secara kuantitatif.



BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Instrument Jurusan Kimia Fakultas
Matematika dan IImu Pengetahuan Alam Universitas Jember. Pelaksanaan penelitian

berlangsung mulai bulan Agustus 2012 sampai dengan Desember 2012

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca analitik, beaker
glass, pipet tetes, labu ukur, pipet volume, pipet mohr, ball pipet, pengaduk, botol
semprot, oven, kertas saring, set alatpotensiometri dengan elektroda ELIT NOj3
(8021) dan elektroda ELIT K* (8031) dan set alat ekstraktor.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah tanah, aquades,
kalium klorida (E-Merck), amonium sulfat (E-Merck), calsium klorida (E-Merck),

amonium asetat (E-Merck), larutan HNO365% (E-Merckp:1,39  g/ml),
larutanCH3;COOH 100% (E-Merck, p: 1,05 g/ml), larutan amonia 25% (E-merck,

p: 0,903 g/ml), natrium klorida (E-Merck), natrium nitrat (E-Merck), aquademin.



3.3 Diagram Alir Penelitian

Desain ekstraktor

A 4

Pengukuran kadar
air dalam tanah

A\ 4

Variasi ekstraktan menggunakan ion selective electrode

Ekstraktan optimum

A 4
Variasi waktu menggunakan ion selective electrode

Waktu optimum

A 4
Pengukuran nitrat dan kalium dalam tanah di
lapangan menggunakan portable ekstraktor

Data
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Linier Range Limit Deteksi Sensitivitas Reprodusibilitas

Uji-t

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
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3.4 Prosedur Penelitian

3.4.1 Pembuatan larutan
3.4.1.1 Ekstraktan

a.

Larutan KCI 2 M

Larutan KCI 2 M (E-Merck) dibuat dengan melarutkan 14,9 gram KCI dalam
labu ukur 100 ml, kemudian ditambah dengan aquademin sampai tanda batas.
Larutan CaCl, 0,01 M

Larutan CaCl, 0,01 M (E-Merck) dibuat dengan melarutkan 0,147 gram CaCl,
dalam labu ukur 100 ml, kemudian ditambah dengan aquademin sampai tanda
batas.

Larutan (NH4),SO,4 0,04 M

Larutan (NH4),S040,04 M (E-Merck) dibuat dengan melarutkan 0,528 gram
(NH4)2SO,4 dalam labu ukur 100 ml, kemudian ditambah dengan aquademin
sampai tanda batas.

Larutan (NH;)OAc 1 M

Larutan (NH;)OAc 1 M(E-Merck) dibuat dengan melarutkan 77,1 gram
(NH;)OAC ke dalam labu ukur 100 mL, kemudian ditambah dengan aquademin
sampai tanda batas. Bila pH < 7, diatur dengan menambahkan NH3; 3 M dan bila
pH >7, diatur dengan menambahkan CH;COOH 3 M

Larutan ISA (NaCl 2,5 M)

Pembuatan larutan ISA ( NaCl 2,5 M )dilakukan dengan menimbang 14,625 g
NaCl, yang dimasukan kedalam labuukur 100 ml. Kemudian ditambah dengan
aguademin hingga tanda batas.

Larutan ISA (NH4),SO,2 M

Pembuatan larutan ISA (NH4),SO, 2 M dilakukan dengan menimbang 26,4 g
(NH4)2SO, yang dimasukkan kedalam labu ukur 100 ml, kemudian ditambahkan

dengan aquademin hingga tanda batas.
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3.4.1.2 Larutan standart nitrat dan kalium
a. Larutan standart nitrat

Larutan standart nitrat dibuat dari larutan stok natrium nitrat 2000ppm dengan
melarutkan 1,371 gram NaNO; ke dalam labu ukur 1000mL kemudian ditambahkan
aquademin hingga tanda batas. Larutan stok diencerkan hingga menjadi larutan
standart nitrat 0,01 ;0,1;1;10; 20 ; 30 ; 40 ; 50 dan 60 ppm.
b. Larutan standart kalium

Larutan standart kalium dibuat dari larutan stok kalium klorida 1000ppm
dengan melarutkan 1,910 gram KCI ke dalam labu ukur 1000mL kemudian
ditambahkan aquademin hingga tanda batas. Larutan stok diencerkan hingga menjadi
larutan standart kalium 0,01 ;0,1;1;5;10; 20; 30 ; 40 dan 50 ppm

3.4.2 Pengambilan Sampel

Sampel tanah yang akan dianalisis diambil di Agrotechnopark Fakultas
Pertanian Universitas Jember.Sampel diambil menggunakan cetok pada kedalaman
10-20 cm dan sampel tanah ditempatkan pada wadah yang bebas kontaminan yang

terlindungi dari sinar matahari.
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3.4.3 Desain Ekstraktor Untuk Analisa Nitrat dan Kalium

Gambar 3.2 Desain Instrumen Ekstraktor Analisis Nitrat dan Kalium

3.4.4 Penetapan Kadar Air

Penetapan kadar air digunakan untuk mengetahui kadar air dalam pori tanah.
Sampel tanah diambil dan dimasukkan dalam cawan (b). Sebelum dimasukkan tanah,
cawan ditimbang terlebih dahulu (a). Cawan yang telah berisi tanah dimasukkan ke
dalam oven dengan suhu 100-105°C selama 4jam. Cawan dikeluarkan dari oven dan
dimasukkan ke dalam desikator selama 15 menit, kemudian ditimbang (c).
Berat air = kehilangan air selama di dalam oven = (b-c)
Berat tanah kering oven = (c-a)

% kadar | jeratal 100%
ar lengas = X
£ Tanah kering (105)°C
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3.4.5 Pengukuran analit menggunakan metode potensiometri (lon Selective
Electrode)
3.4.5.1 Penentuan Kondisi Optimum Ekstraktan
a. Nitrat

Ekstraktan yang digunakan yaitu KCI 2 M, CaCl, 0,01 M, dan (NH4),SO4
0,04 M (Griffin et al., 1995). Elektroda selektif ion direkomendasikan dengan
perbandingan tanah dan ekstraktan 1:2,5 (Griffin et al., 1995). Sehingga tanah
ditimbang sebesar 40,00 gram dan ditambahkan 100 mL ekstraktan. Tanah dan
ekstraktan di aduk didalam beaker glass menggunakan stirrer magnetik selama 45
menit. Padatan dan cairan dipisahkan dengan menggunakan kertas saring sehingga
akan didapatkan filtrat. Filtrat diambil sebanyak 50 mL kemudian ditambahkan
dengan ISA (lon Strength Adjustor) yaitu 2M (NH,4),SO,4 sebanyak 1 mL dan di ukur
menggunakan lon Selective Electrode. Masing-masing dilakukan dengan 3 kali
pengulangan. Respon yang dihasilkan akan dibaca pada voltmeter yang berupa beda

potensial.

b. Kalium

Ekstraktan yang digunakan yaitu CaCl, 0,01 M, (NH;)OAc 1 M pH 7, dan
HNO3; 1IN (Mehdi et al., 2002). Menurut Salomon (2008) perbandingan rasio antara
tanah dengan ekstraktan yang baik untuk mendapatkan ekstrak yang hasilnya bagus
sebesar 1:10. Sehingga tanah ditimbang sebesar 10,00 gram dan ditambahkan 100 mL
ekstraktan. Tanah dan ekstraktan di aduk didalam beaker glass menggunakan stirrer
magnetik selama 45 menit. Padatan dan cairan dipisahkan dengan menggunakan
kertas saring sehingga akan didapatkan filtrat. Filtrat diambil sebanyak 50 ml
kemudian ditambahkan dengan ISA (lon Strength Adjustor) yaitu 2,5M NaCl
sebanyak 1 mL dan diukur dengan lon Selective Electrode. Masing-masing dilakukan
dengan 3 kali pengulangan. Respon yang dihasilkan akan dibaca pada voltmeter yang

berupa beda potensial.
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3.4.5.2 Penentuan Waktu Optimum

Ekstraktan maksimum pada nitrat dan kalium digunakan sebagai ekstraktan
untuk penentuan waktu optimum. Variasi waktu ekstraksi yang digunakan yaitu 5, 15,
25, 35 dan 45menit. Variasi waktu ini digunakan untuk menentukan waktu optimum
ekstraksi. Masing-masing waktu dilakukan dengan 3 kali pengulangan. Waktu

optimum menunjukkan nilai beda potensial yang optimum.

3.4.6 Pengukuran analit menggunakan portable ekstraktor dengan metode
potensiometri
a. Nitrat

Tanah sebanyak 40,00 gram dan ekstraktan yang didapatkan dari hasil
optimum sebanyak 100 mL dimasukkan ke dalam ekstraktor. Wadah dikocok selama
5 menit. Setelah dikocok, campuran tersebut didekantasi agar tanah dan ekstraktan
terpisah. Cairan bagian atas di pipet beberapa 2,5mL kemudian diletakkan kedalam
wadah kedua dan ditambahkan ISA (lon Strength Adjustor) yaitu 2M (NH;).SO4
sebanyak 50uL. Filtrat diserapkan pada penyerap (kanebo). Kemudian elektroda
ditempelkan pada penyerap (kanebo). Masing-masing dilakukan dengan 3 Kkali
pengulangan. Respon yang dihasilkan akan dibaca pada voltmeter yang berupa beda

potensial.

b. Kalium

Tanah sebanyak 10,00 gram dan ekstraktan sebanyak 100 mL dimasukkan ke
dalam wadah ekstraktor. Wadah dikocok selama 5 menit. Setelah dikocok, campuran
tersebut didekantasi agar tanah dan ekstraktan terpisah. Cairan bagian atas di pipet
beberapa 2,5 mLkemudian diletakkan kedalam wadah kedua dan ditambahkan ISA
(lon Strength Adjustor) yaitu 2,5M NaCl sebanyak 50 pL. Cairan diserapkan pada
penyerap (kanebo) pada wadah kedua kemudian elektroda ditempelkan pada
penyerap (kanebo). Masing-masing dilakukan dengan 3 kali pengulangan. Respon

yang dihasilkan akan dibaca pada voltmeter yang berupa beda potensial.
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3.4.7 Pengukuran Analit Menggunakan Metode Spektrofotometer UV-Vis
a. Larutan Standart Spektrofotometer Uv-Vis

(SNI 01-3554-2006) Larutan baku nitrat dibuat dari penimbangan 1,63 gram
KNOj3 (E-Merck) kemudian di oven pada suhu 105°C selama 4 jam dan dilarutkan
pada labu ukur 1000 ml menggunakan aquademin. Larutan baku tersebut diencerkan
dengan variasi konsentrasi 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 dan 1 ppm ke dalam labu ukur 50 ml.
Kemudian dimasukkan dalam beaker glass 50 ml dan ditambahkan 1ml HCI 1N ke
dalam masing-masing variasi. Dilakukan pengukuran absorban pada panjang

gelombang 220 dan 275 nm.

b. Pengukuran Analit

Sampel (tanah) 40 gram diekstraksi menggunakan 100 mL ekstraktan
optimum dan waktu optimum. Kemudian disaring dan di ambil sebanyak 50 mL.
Ekstrak dimasukkan dalam beaker glass dan ditambahkan 1ml HCI 1N. Dilakukan

pengukuran absorban pada panjang gelombang 220 — 275 nm.

3.4.8 Pengukuran Analit Menggunakan Metode Flame Fotometer
a. Larutan Standart
Pengukuran K menggunakan flame photometer dilakukan dengan cara

mengencerkan larutan standart K 1000 ppm menjadi 0, 5, 10, 15, 20, dan 25 ppm.

b. Pengukuran analit
Sampel tanah (10 gram) diekstraksi menggunakan 100 mL ekstraktan
optimum dan waktu optimum. Kemudian disaring dan di ambil sebanyak 50 mL.

Ekstrak dimasukkan dalam beaker glass kemudian di ukur dengan flame photometer.
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3.4.9. Karakteristik Pengukuran Metode Potensiometri
a. Linier Range

Linier range dapat digambarkan dari kurva kalibrasi dengan memplotkan
antara sumbu x dan sumbu y, dimana sumbu x adalah konsentrasi nitrat dan kalium
sedangkan sumbu y adalah potensial yang dihasilkan. Konsentrasi nitrat yang
digunakan yaitu 0,01 ppm, 0,1 ppm, 1 ppm, 10 ppm, 20 ppm, 30 ppm, 40 ppm, 50
ppm, dan 60 ppm.Sedangkan konsentrasi kalium yang digunakan yaitu 0,01 ppm, 0,1
ppm, 1 ppm, 5 ppm, 10 ppm, 20 ppm, 30 ppm, 40 ppm, dan 50 ppm.

Respon yang linier ditunjukkan melalui persamaan garis sebagai berikut :

y=bx+a

dimana b adalah kemiringan kurva kalibrasi (slope) dan a adalah perpotongan
terhadap sumbu y (Caulcut, 1995).
b. Limit Deteksi

Limit deteksi adalah kuantitas (konsentrasi) terkecil dari suatu analit yang
masih dapat ditentukan atau dideteksi. Semakin kecil konsentrasi yang bisa dideteksi,
semakin baik karakteristik sensor tersebut. Limit deteksi atau batas identifikasi adalah
kuantitas (konsentrasi) terkecil dari suatu analit yang masih dapat ditentukan atau
dideteksi. Batas deteksi biasanya dinyatakan dalam mikrogram (pg) atau gamma
(Svehla, 1985). Limit deteksi dapat dirumuskan sebagai berikut :

Yoo =Y +3Sg
Dimana :
Y Lop = limit deteksi
Y = rata-rata sinyal blanko
Sg = standart deviasi blanko (Miller dan Miller, 1991).
c. Sensitifitas

Sensitifitas dinyatakan sebagai slope dari kurva yang diperoleh dengan range
tertentu (Miller dan Miller, 1991). Menurut IUPAC, sensitifitas yang dinyatakan

dengan slope merupakan sensitifitas kurva. Kateman (1993) menyatakan sensitifitas
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sebagai rasio perubahan konsentrasi analit. Nilai sensitifitas yang besar berarti bahwa
perubahan konsentrasi yang kecil dari analit dapat memberikan respon yang berarti.

d. Reprodusibilitas

Reprodusibilitas merupakan suatu kemampuan elektroda dalam memberikan
output yang sama ketika diberikan input yang tetap setelah sistem di reset ulang.
Pengulangan percobaan yang dilakukan pada reprodusibilitas diharapkan akan
dihasilkan limit antar percobaan yang sekecil mungkin, dengan nilai setiap
pendekatan untuk satu kali pengulangan atau lebih yang berbeda adalah 95%
(Caulcutt, 1995). Hasil pengulangan dapat dinyatakan sebagai koefisien variasi dari

simpangan baku.

5D
Kv = [—} L1009
x

dimana : SD = standart deviasi, x = signal rata-rata sampel dan Kv = koefisien variasi
(Miller dan Miller, 1991).

Standart deviasi (SD) yaitu suatu perhitungan tentang perkiraan seberapa jauh
kesalahan yang mungkin terjadi dari suatu pengukuran (Christian, 1944). Simpangan
baku atau standart deviasi semakin besar yang dimiliki sekumpulan data hasil
pengukuran, berarti data tersebut semakin tidak seragam. Standart deviasi sama
dengan nol, artinya data tersebut benar-benar seragam (semua data yang memiliki

nilai sama).

Dimana : x = potensial yang dihasilkan, ¥ = potensial rata-rata, dan n = jumlah

pengulangan
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3.5 Analisis Data
3.5.1 Anova satu arah

Analisa variansi (ANOVA) adalah suatu metoda untuk menguji hipotesis
kesamaan rata-rata dari tiga atau lebih populasi. Hal ini dimaksudkan untuk menguji
apakah keragaman hasil disebabkan oleh perbedaan lamanya waktu aerasi atau tidak.
Hasil analisa didasar pada perbedaan antara Fpiwng dengan Fpe. Rumus umum untuk

menentukan analisa anova satu arah adalah sebagai berikut

k n 5 T2
KT =D > xh——=
i1 j nk
k 2
ZTi- T2
JKK =122 ==
n nk
JKG = JKT — JKK

Dimana JKT = Jumlah Kuadrat Total
JKK = Jumlah Kuadrat Nilai Tengah Kolom
JKG = Jumlah Kuadrat Galat
Ti.total = semuapengamatandaripopulasike-i
Tee = total semuapengamatandarisemuapopulasi
n = Banyaknya pengulangan

Tabel 3.1 Analisa Anova satu arah

) Statistik
Sumber Derajat | Jumlah Kuadrat . -
Variasi bebas Kuadrat | Rata-rata tebel
(Fhitung)
KRP= KRP
Perlakuan k-1 JKK JKE XRC Fo.os{(k-1),(k(n-1))}
(k=17




29

Galat k(n-1) JKG KRG=
JEG
Total nk-1 JKT kin—1)

(Walpole, 1992).

3.5.2 Uji-t

Analisis data untuk menguji hasil dari metode analitik dengan
membandingkan dua metode dapat menggunakan uji statistik salah satunya yaitu uji-
t. Uji-t dapat diperoleh dengan menghitung nilai x untuk respon metode pertama dan
nilai y untuk respon metode kedua. Nilai t-eksperimen diperoleh melalui persamaan
berikut :

g2 — {[nl_ 1]512 + [nz - 1:3522]

(n; +n; —2)
2-%
foke = =
dimana X1 = mean data metode pertama
X2 = mean data metode kedua
S:  =standar deviasi rata—rata metode pertama,
S, = standar deviasi rata—rata metode kedua
S = standar deviasi total
n;  =jumlah pengulangan percobaan metode pertama
n,  =jumlah pengulangan percobaan metode kedua

(Miller dan Miller, 1991).

Jika nilai t-eksperimen lebih kecil dibandingkan dengan nilai t-tabel, maka
secara statistik kedua metode tersebut tidak mempunyai perbedaan signifikan pada
selang kepercayaan 95 % (a = 0,05) (Sudjana, 1996).



BAB 4. HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini menggunakan sampel tanah dari tiga lokasi yaitu tanah
perumahan kalimantan (tanah A), tanah belakang jurusan kimia (tanah B), dan tanah
agrotechnopark pertanian(tanah C). Sampel tanah di ambil sebanyak 40 gram untuk

nitrat dan 10 gram untuk kalium.

4.1 Desain Instrumen Portable Ekstraktor Menggunakan Metode Potensiometri

Analisis nitrat dan kalium dengan menggunakan metode potensiometri
merupakan suatu teknik yang banyak digunakan untuk menentukan kandungan ion-
ion tertentu di dalam suatu larutan, namun belum banyak diterapkan untuk analisis
tanah. Metode potensiometri merupakan suatu cara analisa yang didasarkan pada
pengukuran potensial sel suatu elektroda kerja. Elektroda yang digunakan adalah
elektroda selektif ion nitrat (ELIT 8021), elektroda selektif ion kalium (ELIT 8031)
dan elektroda litium asetat (ELIT) sebagai elektroda pembanding. Desain ekstraktor
dirangkai seperti gambar 4.1 :

Gambar 4.1 Desain portable ekstraktor (home made) di lapangan
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Strategi yang digunakan dalam penelitian ini adalah penyederhanaan dari
proses ekstraksi yang biasanya dilakukan dengan menggunakan magnet stirer di
filtrasi menggunakan kertas saring di laboratorium, tetapi dalam hal ini dibuat
penyederhanaan alat ukur lapangan dengan pengadukan biasa dan melalui proses
dekantasi sehingga lebih mudah dilakukan di lapangan. Penelitian ini menggunakan
beberapa komponen vyaitu wadah berbentuk tabung, media penyerap (kanebo),
detektor (ISE), timbangan, dan digital voltmeter. Wadah pertama berfungsi sebagai
tempat sampel diletakkan dan dilakukan pengocokan selama waktu yang telah
ditentukan kemudian didekantasi. Wadah kedua berfungsi sebagai tempat filtrat hasil
dari dekantasi dimana terdapat kanebo untuk menyerap filtrat tersebut yang
dihubungkan dengan elektroda. Timbangan digital berfungsi untuk menimbang
sampel pada saat pengukuran di lapangan. Signal pengukuran akan dibaca oleh digital
voltmeter. Signal yang didapatkan merupakan perubahan potensial yang terjadi
karena adanya beda potensial antara elektroda selektif ion nitrat (ELIT 8021) dan
elektroda selektif ion kalium (ELIT 8031) dengan elektroda LiAc sebagai elektroda

pembanding.

4.2 Ekstraksi Analit

Portable ekstraktor mempunyai prinsip yaitu terjadi ekstraksi dimana sampel
di homogenkan pada wadah melalui pengocokan. Pengocokan yang dikembangkan
dalam konteks ini adalah sampel yang berupa tanah ditambahkan dengan ekstraktan
kemudian dikocok selama waktu tertentu (5 menit). Kemudian sampel di dekantasi
untuk memisahkan partikel padat dan cair. Dekantasi merupakan pemisahan
komponen-komponen dalam campuran dimana padatan dibiarkan turun ke dasar
wadah kemudian cairan di tuang. Prinsip dekantasi yaitu didasarkan pada berat jenis
molekul. Namun, dalam konteks ini cairan tidak dituang tetapi di ambil menggunakan
pipet yang selanjutnya cairan diserapkan pada penyerap(kanebo) yang sebelumnya
ditambahkan dengan ISA (lon Strength Adjustor) agar larutan sampel terionisasi.

Suatu larutan dapat terionisasi dengan cepat dan ada juga yang terionisasi secara
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lambat sehingga fungsi ISA adalah menjaga posisi larutan sampel agar terionisasi. Di
dalam kanebo terjadi proses penyerapan cairan yang selanjtnya di ukur menggunakan

elektroda, seperti yang ditunjukkan gambar 4.2 :

Proses dekantasi
setelah di kocok

Kanebo

Gambar 4.2 Model pemisahan menggunakan portable ekstraktor

Ekstraktor biasa mempunyai prinsip yang sama dengan portable ekstraktor
yaitu terjadi ekstraksi yang merupakan penggunaan larutan reagent kimia untuk
memisahkan semua atau bentuk-bentuk unsur hara tersedia bagi tanaman. Pemisahan
ekstraktor biasa tidak menggunakan proses dekantasi, melainkan menggunakan
proses filtrasi sehingga ekstraktor biasa tidak perlu menggunakan media penyerap
(kanebo). Filtrasi merupakan proses pemisahan dari campuran heterogen yang
mengandung partikel padat dan cair dengan menggunakan media filter (kertas saring)
yang hanya meloloskan cairan sedangkan partikel padat akan tertahan. Kemudian
filtrat ditambahkan dengan ISA (lon Strength Adjustor). Proses pemisahan ini dapat
ditunjukkan pada gambar 4.3
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Potensial terjadi akibat adanya perbedaan antara sistem iner solution dan
sistem outer solution pada permukaan membran. Pertukaran antara kation dan anion
di permukaan membran yang menyebabkan perbedaan beda potensial yang dalam
sistem inernya konstan. Perubahan beda potensial tersebut antara 2 elektroda yaitu

elektroda kerja dan elektroda pembanding.

Proses ekstraksi

Stirer Proses filtrasi

Filtrat di ukur

Gambar 4.3 Model pemisahan menggunakan ekstraktor biasa

4.3. Kondisi Optimum Analisis Nitrat dan Kalium

Optimasi dilakukan dengan menggunakan beberapa parameter antara lain,
optimasi ekstraktan dan optimasi waktu pengadukan.
4.3.1 Variasi Jenis Ekstraktan

Penentuan ekstraktan optimum menggunakan metode potensiometri dengan
membandingkan respon beda potensial dari ion nitrat menggunakan berbagai macam
ekstraktan. Ekstraktan dikatakan optimum apabila nilai beda potensialnya optimum

yang mengacu pada kurva kalibrasi semakin tinggi konsentrasi, nilai beda
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potensialnya semakin tinggi. Akan tetapi, untuk nitrat semakin tinggi konsentrasi
nilai beda potensialnya semakin menurun. Sehingga respon ekstraktan dikatakan
optimum adalah ekstraktan yang mempunyai nilai beda potensial terkecil. Ekstraktan
yang digunakan untuk analisis nitrat antara lain air, CaCl, 0,01 M, KCI 2 M, dan
(NH4)2SO4 0,04 M. Respon elektroda pada tanah A, B, dan C terhadap pengukuran
elektroda cenderung lebih kecil pada ekstraktan air. Hal ini bisa disebabkan karena

nitrat lebih sulit mengion pada air sehingga respon beda potensial tidak optimal.

470 -

438

440 -
410 -
380 ~

350 - B Tanah A

320 A 295291294 H Tanah B
=

290 -+

Beda potensial (mV)

m Tanah C
260 -

230 ~

200 -

Air CaCl, KCl (NH,4),S04
Ekstraktan

Gambar 4.4 Optimasi ekstraktan nitrat menggunakan ekstraktan Air, CaCl, 0,01 M,
KCI 2 M, dan (NH4).S0,0,04 M

Respon pada ekstraktan KClI 2M tampak sebagai respon yang optimum.
Namun demikian, optimum KCI pada nitrat tidak bisa dijadikan sebagai acuan karena
keterbatasan alat untuk pengukuran nitrat terganggu dengan kehadiran CI” dari KCI
seperti yang disampaikan oleh (Nico, 2000) sehingga KCI tidak bisa dikatakan
sebagai ekstraktan optimum. Hal tersebut juga dibuktikan dengan pengenceran
larutan standart menggunakan KCI 2 M pada gambar 4.5. Hasil menunjukkan bahwa
dari konsentrasi terkecil sampai konsentrasi tertinggi beda potensial tidak mengalami
perubahan, semakin tinggi konsentrasi nilai beda potensial tetap sehingga dapat
dikatakan bahwa KCI memang pengganggu untuk elektroda nitrat.
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Gambar 4.5 Pembuktian ekstraktan KCI sebagai pengganggu

Ekstraktan CaCl, juga memberikan respon yang optimum. Hal ini bisa
disebabkan karena nitrat dalam tanah tersebut lebih mudah mengion dalam suasana
CaCl; sehingga mempunyai nilai beda potensial yang besar dan dapat ditunjukkan
dengan beda potensialnya melebihi beda potensial ekstraktan yang lain. Berdasarkan
data yang diperoleh, didapatkan performa dari macam-macam ekstraktan yaitu KCI >
CaCl, > (NH4)SO,4 > Air, sehingga dapat disimpulkan dari performa ekstraktan yang
optimum untuk nitrat adalah CaCl,.

Ekstraktan yang digunakan pada kalium adalah air, CaCl, 0,01 M, (NH4)OAc
1 N pH 7, HNO3; 1 N. Respon beda potensial pada gambar 4.6 untuk semua lokasi
tanah rendah pada ekstraktan air. Respon optimum tampak pada ekstraktan
(NH4)OAC 1 N pH 7. Tetapi, (NH;)OAc 1 N pH 7 tidak bisa dijadikan acuan sebagai
ekstraktan optimum karena keterbatasan alat untuk pengukuran kalium terganggu
dengan kehadiran ion NH," dari (NH4;)OAcC seperti yang disampaikan oleh (Nico,
2000). Hal tersebut juga dibuktikan dengan pengenceran larutan standart
menggunakan  (NH;)OAc pada gambar 4.7. Hasil menunjukkan bahwa dari

konsentrasi terkecil sampai konsentrasi tertinggi beda potensial tidak mengalami
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perubahan, semakin tinggi konsentrasi nilai beda potensial tetap sehingga dapat

dikatakan bahwa (NH4)OAc memang pengganggu untuk elektroda kalium.
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Gambar 4.6 Optimasi ekstraktan kalium menggunakan ekstraktan Air, (NHs;)OAc 1N
pH 7, CaCl, 0,01M, dan HNO3; 1N
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Gambar 4.7 Pembuktian ekstraktan (NH;)OAc sebagai pengganggu elektroda kalium

Respon elektroda juga optimum pada CaCl, dari pada ekstraktan yang lain

dapat ditunjukkan berdasarkan hasil beda potensial yang lebih tinggi daripada yang
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lain. Hal ini bisa disebabkan karena kalium dalam tanah lebih mudah mengion dalam
suasana CaCl, sehingga menghasilkan respon beda potensial yang tinggi. Urutan
performa ekstraktan yaitu air (NH;)OAc 1 N pH 7 > CaCl, 0,01 M > HNO3 1 N > air,
dapat disimpulkan dari performa ekstraktan yang optimum untuk kalium adalah
CaCl,. Berdasarkan data yang diperoleh, didapatkan ekstraktan optimum yang sama
untuk nitrat dan kalium yaitu CaCl,.

4.3.2 Variasi waktu pengadukan

Berdasarkan pertimbangan, air juga digunakan sebagai ekstraktan pada saat
optimasi waktu pengadukan. Ekstraktan tersebut mempunyai kelebihan dan
kekurangan masing-masing. Air lebih mudah diperoleh daripada CaCl,, akan tetapi
proses filtrasi dari air memerlukan waktu yang lama sehingga tidak efisien.
Sedangkan CaCl; proses filtrasi memerlukan waktu yang cepat, akan tetapi bahan ini
tergolong susah diperoleh daripada air.
a. Nitrat

Optimasi waktu pengadukan nitrat diukur menggunakan ekstraktan CaCl, dan
air. Waktu pengadukan yang digunakan yaitu 5, 15, 25, 35, dan 45 menit.
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Gambar 4.8 Optimasi waktu pengadukan tanah A dengan variasi waktu 5, 15, 25, 35,
dan 45 menit.
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Gambar 4.9 Optimasi waktu pengadukan tanah B dengan variasi waktu 5, 15, 25, 35,

dan 45 menit.
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Gambar 4.10 Optimasi waktu pengadukan tanah C dengan variasi waktu 5, 15, 25,
35, dan 45 menit.

Respon elektroda terhadap pengukuran ini menghasilkan waktu yang tidak

berbeda secara nyata yang ditunjukkan dengan gambar 4.8, 4.9 dan 4.10 besarnya
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beda potensial pada ekstraktan CaCl, tidak berbeda secara signifikan, begitu juga
dengan ekstraktan air. Hal ini dimungkinkan karena dalam waktu yang paling kecil
nitrat dalam tanah sudah dapat mengion. Berdasarkan 3 macam lokasi tanah yang di
uji memiliki kecenderungan yang sama yaitu proses pengadukan tidak berpengaruh
terhadap respon beda potensial sehingga dapat disimpulkan bahwa waktu 5 menit
adalah waktu optimum. Pertimbangan lain pemilihan waktu 5 menit adalah waktu
efisiensi ekstraksi, sehingga tidak perlu menggunakan waktu yang terlalu lama untuk
ekstraksi nitrat apabila berdasarkan nilai beda potensial menunjukkan tidak ada

perbedaan secara nyata.

b. Kalium

Variasi waktu pengadukan yang digunakan untuk kalium adalah 5, 15, 25, 35,
dan 45 menit. Respon elektroda terhadap variasi pengadukan kalium masing-masing
lokasi tanah ditunjukkan gambar 4.11, 4.12, dan 4.13
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Gambar 4.11 Optimasi waktu pengadukan tanah A dengan variasi waktu 5, 15, 25,
35, dan 45 menit.
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Gambar 4.12 Optimasi waktu pengadukan tanah B dengan variasi waktu 5, 15, 25,
35, dan 45 menit.
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Gambar 4.13 Optimasi waktu pengadukan tanah C dengan variasi waktu 5, 15, 25,
35, dan 45 menit.
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Respon elektroda terhadap pengukuran variasi waktu menghasilkan nilai beda
potensial yang tidak berbeda secara nyata dimana selisih nilai beda potensial dari
masing-masing waktu kecil. Hal tersebut juga ditunjukkan dengan standart deviasi
yang berhimpit dari masing-masing waktu sehingga dapat dikatakan bahwa waktu
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tersebut tidak berbeda secara nyata. Kecenderungan nilai beda potensial yang tidak
berbeda nyata tersebut dimungkinkan karena dalam waktu yang paling kecil kalium
dalam tanah sudah dapat mengion. Berdasarkan 3 macam lokasi tanah yang di uji
memiliki tren yang sama halnya dengan nitrat yaitu proses pengadukan tidak
berpengaruh terhadap respon beda potensial. Besarnya nilai beda potensial tersebut
bisa dikatakan waktu 5 menit adalah waktu optimum. Pertimbangan lain pemilihan
waktu 5 menit adalah waktu efisiensi ekstraksi, sehingga tidak perlu menggunakan
waktu yang terlalu lama untuk ekstraksi kalium apabila berdasarkan nilai beda

potensial menunjukkan tidak ada perbedaan secara nyata.

4.4 Pengukuran Kadar Lengas Tanah

Kadar lengas merupakan kandungan air yang tedapat di dalam pori-pori tanah.
Dalam pengukuran yang menggunakan sampel tanah, baik analisis fisika maupun
kimia tanah didasarkan pada berat kering oven atau berdasarkan kadar lengas tanah.
Kadar lengas digunakan untuk mengetahui kadar air yang hilang pada tanah tersebut
sehingga yang terukur adalah tanah dalam keadaan kering yang didapatkan dari
konversi tanah yang masih mengandung uap air menjadi perhitungan kadar unsur
hara yang kering. Ketentuan yang digunakan untuk tanah kering oven adalah massa
sampel tanah dikeringkan pada suhu 100-105°C selama 4 jam yang bertujuan untuk
menghilangkan kadar air dalam tanah sehingga tidak ada lagi air yang menguap. Cara
penentuan demikian ini disebut dengan metoda gravimetri. Faktor koreksi kadar air
dihitung dari kadar air yang diperoleh.

Perhitungan kadar lengas dari hasil penelitian menghasilkan kadar lengas
yang berbeda-beda pada setiap lokasi tanah. Perbedaan tersebut bisa disebabkan
karena kondisi setiap tanah berbeda-beda sehingga kandungan uap air pada tanah
tersebut berbeda. Dari perhitungan kadar lengas dan faktor koreksi, dapat dihitung
konsentrasi dari nitrat dan kalium dalam keadaan tanah kering yang terdapat pada

lampiran G.



42

4.5 Hasil Uji Lapang Instrumen yang Dirancang

Analisis nitrat dan kalium menggunakan portable ekstraktor merupakan
analisis yang pengukurannya dapat diterapkankan langsung pada aplikasi lapangan.
Pada dasarnya, pengukuran ini hampir sama dengan metode standart pada larutan
dengan volume yang lebih banyak, akan tetapi pada ekstraktor hanya dibutuhkan
volume sampel yang sangat sedikit untuk analisis dari pada metode standart yang

telah dilakukan di laboratorium.
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Gambar 4.14 Perbandingan konsentrasi nitrat antara portable ekstraktor dan
ekstraktor biasa dengan ekstraktan CaCl,
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Gambar 4.15 Perbandingan konsentrasi nitrat antara portable ekstraktor dan
ekstraktor biasa dengan ekstraktan Air
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Diagram pada gambar 4.14 dan 4.15 menunjukkan perbandingan konsentrasi
nitrat antara portable ekstraktor dan ekstraktor biasa dengan menggunakan CacCl, dan
air sebagai ekstraktan. Konsentrasi menggunakan portable ekstraktor pada tanah A
lebih tinggi daripada ekstraktor biasa. Berbeda pada tanah B dan C, konsentrasi
ekstraktor biasa lebih tinggi daripada portable. Hal tersebut bisa terjadi karena nitrat
pada tanah B dan C sulit mengion menggunakan portable ekstraktor sehingga nitrat
pada tanah tersebut sulit terserap pada media (kanebo) dan konsentrasi yang
dihasilkan lebih kecil dari ekstraktor biasa.

Perbandingan konsentrasi kalium antara portable ekstraktor dengan ekstraktor
biasa dapat ditunjukkan pada gambar 4.16 dan 4.17. Konsentrasi kalium portable
ekstraktor lebih tinggi daripada ekstraktor biasa pada setiap lokasi tanah baik
menggunakan CaCl, sebagai ekstraktan maupun air sebagai ekstraktan. Hal tersebut
bisa disebabkan karena kalium pada tanah A, B dan C jauh lebih bebas mengion
menggunakan portable ekstraktor dimana terdapat media penyerap (kanebo) sehingga
ion-ion dari kalium lebih banyak terkumpul dan terserap sehingga lebih mudah

terukur daripada ekstraktor biasa (larutan).
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Gambar 4.16 Perbandingan konsentrasi kalium antara portable ekstraktor dan
ekstraktor biasa dengan ekstraktan CaCl,
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Gambar 4.17 Perbandingan konsentrasi kalium antara portable ekstraktor dan
ekstraktor biasa dengan ekstraktan air

Perbandingan konsentrasi nitrat dan kalium juga dikomparasikan ke dalam
kurva korelasi. Berdasarkan gambar 4.18, 4.19, 4.20, dan 4,21 dapat dilihat bahwa
terdapat korelasi konsentrasi antara portable ekstraktor dengan ekstraktor biasa
menggunakan ekstraktan CaCl, dan air. Hasil kinerja antara portable ekstraktor dan
ekstraktor biasa tidak mempunyai perbedaan secara nyata. Kurva tersebut
menunjukkan korelasi linier artinya portable ekstraktor dapat digunakan sebagai
aplikasi lapangan. Secara statistik melalui uji-t nitrat, hasil ini memberikan
pernyataan bahwa antara portable ekstraktor dan ekstraktor biasa mempunyai nilai
hitung kurang dari nilai tabel artinya kedua pengukuran identik ( memakai portable
ekstraktor dan ekstraktor biasa tidak berbeda secara nyata). Akan tetapi, untuk kalium
besarnya nilai hitung lebih besar dari nilai tabel artinya kedua pengukuran tidak

identik (memakai portable ekstraktor dan ekstraktor biasa berbeda secara nyata).
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Gambar 4.18 Korelasi konsentrasi nitrat antara portable ekstraktor dan ekstraktor
biasa dengan ekstraktan CaCl,
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Gambar 4.19 Korelasi konsentrasi nitrat antara portable ekstraktor dan ekstraktor
biasa dengan ekstraktan air
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Gambar 4.20 Korelasi konsentrasi kalium antara portable ekstraktor dan ekstraktor
biasa dengan ekstraktan CaCl,
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Gambar 4.21 Korelasi konsentrasi kalium antara portable ekstraktor dan ekstraktor
biasa dengan ekstraktan air.

Portable ekstraktor dan ekstraktor biasa dalam pengukuran, masing-masing

mempunyai kelebihan dan kekurangan dalam pengukuran. Kelebihan dan kekurangan

tersebut dapat dikomparasikan didalam tabel berikut :
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Tabel 4.1 Perbedaan Portable Ekstraktor dengan Ekstraktor Biasa

Alat

Kelebihan

Kelemahan

Portable ekstraktor

1.

Tidak membutuhkan tempat Sulit dalam hal membawa

sampel dari bahan

gelas,

peralatan ke lapangan,

sehingga lebih mudah didapat dimana banyak peralatan

dan harganya murah.

. Sampel lebih fresh, sehingga
komponen tanah tidak berubah

. Proses pemisahan lebih cepat

dibawa misalnya

yang
terlalu besar dan rangkaian

yang
digital  voltmeter
antara tempat filtrat tidak

menjadi satu dengan

elektroda sehingga
dibutuhkan pengembangan
ekstraktor

agar portable

menjadi lebih simpel.

Ekstraktor Biasa

Dilakukan di laboratorium, tidak

membawa

peralatan

banyak seperti aplikasi lapangan

terlalu

1. Membutuhkan peralatan
gelas yang bisa dikatakan

mahal, misalnya beaker

glass
2. Sampel kemungkinan
terdapat perubahan

komposisi/komponen
tanah dari tempat lokasi,
karena masih disimpan
ter terlebih dahulu

3. Proses filtrasi lebih lama,
terutama dengan

ekstraktan air.
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4.6 Perbandingan Hasil Analisis Pengukuran Nitrat dan Kalium Menggunakan
Portable Ekstraktor dengan Metode Spektrometri

Hasil analisis ion nitrat dan kalium menggunakan ekstraktor biasa, portable
ekstraktor, dan metode spektrometri (flame photometer dan spektrofotometer)
ditunjukkan dengan menggunakan analisis variansi satu arah (Anova one way). Hasil
uji analisis variansi satu arah nitrat menggunakan ekstraktan CaCl, pada tanah A
1550,32 > 5,14, tanah B 1554,45 > 5,14, tanah C 1522,18 > 5,14. Sedangkan
ekstraktan air tanah A 223,80 > 5,14, tanah B 127,26 > 5,14, dan tanah C 27,41 >
5,14.

Hasil analisis variansi satu arah kalium menggunakan ekstraktan CaCl, pada
tanah A 198,14 > 5,14, tanah B 231,29 > 5,14, dan tanah C 20,74 > 5,14. Sedangkan
ekstraktan air tanah A 439,96 > 5,14, tanah B 241,98 > 5,14, dan tanah C 110,85 >
5,14. Data analisis variansi satu arah nitrat dan kalium tersebut menunjukkan bahwa
F hitung lebih dari F tabel, artinya terdapat perbedaan rata-rata dari ketiga metode
tersebut untuk analisis nitrat dan kalium di setiap lokasi tanah. Ketiga pengukuran
tersebut bukan karena berbeda secara keseluruhan, tetapi bisa saja ekstraktan yang
digunakan pada potensiometri tidak dapat digunakan pada pengukuran menggunakan
metode spektrometri sehingga ketiga pengukuran tersebut berbeda secara nyata.

4.7 Karakteristik Pengukuran Nitrat dan Kalium dengan Metode Potensiometri
4.7.1 Daerah Linear

Kurva kalibrasi dibuat dengan menentukan potensial ion nitrat dan kalium
dengan variasi konsentrasi. Variasi konsentrasi nitrat yang digunakan 0,01ppm,
0,1ppm, 1 ppm, 10 ppm, 20 ppm, 30 ppm, 40 ppm, 50 ppm dan 60 ppm serta kalium
0,01 ppm, 0,1 ppm, 1 ppm, 5 ppm, 10 ppm, 20 ppm, 30 ppm, 40 ppm dan 50 ppm.
Daerah linier merupakan daerah yang memberikan respon linear terhadap slope yang
diperoleh dari kurva kalibrasi dengan memplotkan konsentrasi sebagai sumbu x dan
beda potensial sebagai sumbu y.

y=bx+a
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Data yang diperoleh dibuat kurva antara log konsentrasi nitrat/ kalium dengan
beda potensial elektroda selektif ion nitrat/kalium.
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3 2 1 0 1 2
log [NO3-]

Gambar 4.22 Grafik hubungan antara log konsentrasi nitrat [NO3] terhadap beda
potensial elektroda ion NO3
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Gambar 4.23 Grafik hubungan antara log konsentrasi [NO3] terhadap beda potensial
elektroda ion NO3;  menggunakan portable ekstraktor



Berdasarkan gambar 4.22 dan
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4.23 diketahui bahwa potensial menurun

terhadap peningkatan konsentrasi. Nilai regresi yang diperoleh berdasarkan grafik 4.7

+

adalah sebesar 0,983, artinya

98,3% perubahan potensial dipengaruhi oleh

konsentrasi sedangkan £ 1,7% dipengaruhi oleh faktor lain. Sedangkan nilai regresi

yang diperoleh berdasarkan grafik 4.8 adalah sebesar 0,982, artinya = 98,2%

perubahan potensial dipengaruhi oleh konsentrasi sedangkan + 1,8% dipengaruhi oleh

faktor lain.
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Gambar 4.24 Grafik hubungan antara
potensial elektroda ion K*

log konsentrasi nitrat [K'] terhadap beda
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Gambar 4.25 Grafik hubungan antara

log konsentrasi nitrat [K'] terhadap beda

potensial elektroda ion K* dengan menggunakan portable ekstraktor
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Gambar 4.24 dan 4.25 menunjukkan bahwa potensial meningkat sesuai
dengan peningkatan konsentrasi, hal ini diakibatkan semakin besar konsentrasi
kalium perubahan potensial semakin besar. Nilai regresi yang diperoleh dari grafik
4.24 adalah sebesar 0.995, artinya +99,5 % perubahan potensial dipengaruhi oleh
konsentrasi sedangkan + 0,5% dipengaruhi oleh faktor lain. Sedangkan nilai regresi
yang diperoleh dari grafik 4.25 adalah sebesar 0,994, artinya +99,4 perubahan

potensial dipengaruhi oleh konsentrasi sedangkan +0,6% dipengaruhi oleh faktor lain.

4.7.2 Sensitivitas

Sensitivitas merupakan besarnya rasio perubahan sinyal (respon
elektroda/sensor) tiap unit perubahan analit. Sensitivitas dinyatakan sebagai slope
dari kurva kalibrasi yang diperoleh dengan range tertentu (Miller dan Miller, 1991).
Dalam penelitian ini nilai slope tersebut untuk nitrat sebesar -47,71 dan kalium 55,71
diperoleh dari kurva kalibrasi sebagaimana yang disajikan dalam Gambar 4.22 dan
4.24. Sedangkan dengan menggunakan portable ekstraktor nilai slope (sensitifitas)
untuk nitrat sebesar -44,48 dan kalium 52,49 (Gambar 4.23 dan 4.25). Nilai
sensitivitas yang besar berarti bahwa perubahan konsentrasi yang kecil dari analit
dapat memberikan respon yang berarti.

4.7.3 Limit deteksi

Limit deteksi merupakan kuantitas (konsentrasi) terkecil dari suatu analit yaitu
nitrat dan kalium yang masih dapat ditentukan atau dideteksi, semakin kecil
konsentrasi nitrat dan kalium yang dapat dideteksi maka kinerja dari elektroda
selektif ion nitrat dan kalium dalam suatu larutan semakin baik. Limit deteksi yang
diperoleh dari hasil perhitungan ekstraktor biasa untuk nitrat sebesar 0,73 ppm dan
kalium sebesar 0,44 ppm. Limit deteksi menggunakan portable ekstraktor untuk nitrat
sebesar 0,56 ppm dan kalium 1,06. Apabila konsentrasi analit lebih rendah dari batas

tersebut elektroda tidak dapat menghasilkan respon yang signifikan.



52

Tabel 4.2 Limit deteksi hasil pengukuran dengan literatur :

Jenis lon Portable Ekstraktor biasa Literatur
ekstraktor

Nitrat (NO3) 0,56 ppm 0,73 ppm 0,3 ppm

Kalium (K") 1,06 ppm 0,44 ppm 0,4 ppm

4.7.4 Reprodusibilitas
Reprodusibilitas elektroda dalam mendeteksi sampel dikatakan baik apabila
nilai Kv (koefisien variasi) kurang dari 5%.

430 1+ Kv Kv Kv

Kv

Kv
0*17%0,18%. Ulangan 1

H Ulangan 2

Beda potensial (mV)
R
o

m Ulangan 3

001 01 1 30 40 50 60

10 20
[NO3] ppm

Gambar 4.26 Reprodusibilitas pada nitrat
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$340 | 0,18% Viang

] H Ulangan 2
0310 -

pos m Ulangan 3
8280 -

001 01 1 10 20 30 40 50 60
[NO;] ppm

Gambar 4.27 Reprodusibilitas pada nitrat dengan portable ekstraktor
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Hasil penelitian menunjukkan bahwa koefisien variasi (Kv) terendah dari
pengukuran kalibrasi nitrat adalah 0% pada konsentrasi 30 dan 40 ppm dan Kv
tertinggi adalah 0,18% pada konsentrasi 60 ppm. Sedangkan pada portable ekstraktor
koefisien variasi (Kv) terendah dari pengukuran kalibrasi adalah 0% pada konsentrasi
10 dan 20 ppm. Dan Kv tertinggi adalah 0,42% pada konsentrasi 0,01 ppm.

400 - ¢ kv Kv
\Y
380 - Ky 0,16 0,27%

0,42
360 - KV 0,5%
Kv

340 - 0,17

320 -

Kv

300 1 ., Kv 0,62%
280 - 38940,22%
260 -
240 -
220 -
200 -

H Ulangan 1

B Ulangan 2

m Ulangan 3

Beda potensial (mVO

001 01 1 5 10 20 30 40 50
[K*] ppm

Gambar 4.28 Reprodusibilitas pada kalium
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Gambar 4.29 Reprodusibilitas pada kalium dengan portable ekstraktor



54

Koefisien variasi (Kv) terendah berdasarkan gambar 4.24 adalah 0% yaitu
pada konsentrasi 5 ppm dan Kv tertinggi adalah 0,62% pada konsentrasi 1 ppm.
Sedangkan pada portable ekstraktor Kv terendah adalah 0,15% pada konsentrasi 40
ppm dan Kv tertinggi pada 0,55%. Berdasarkan hasil data analisis penelitian dapat
disimpulkan bahwa nilai beda potensial yang dihasilkan bersifat reprodusibel

terhadap variasi konsentrasi.



BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh maka didapatkan beberapa
kesimpulan, yaitu sebagai berikut :

1. Desain portable ekstraktor telah berhasil dilakukan dan di uji dengan
penyederhanaan pada proses pengadukan dan pemisahan dengan
memanfaatkan material penyerap (chamois) sehingga memerlukan jumlah
volume sampel yang relatif lebih kecil dibanding dengan ekstraksi biasa.

2. Ekstraktan optimum yang diperoleh berdasarkan pengukuran potensiometri
untuk nitrat dan kalium adalah CaCl, 0,01 M. Sedangkan waktu optimum
pengadukan adalah 5 menit.

3. Hasil analisis nitrat dan kalium menggunakan analisis varians satu arah
menunjukkan bahwa terdapat perbedaan dari ketiga pengukuran metode untuk

analisis nitrat dan kalium di setiap lokasi tanah.

5.2 Saran
Berdasarkan pengamatan yang diperoleh, perlu dilakukan pengembangan
terhadap portable ekstraktor agar bisa lebih simpel ketika digunakan sebagai aplikasi

lapangan.
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LAMPIRAN A. PROSEDUR PREPARASI BAHAN

1. Larutan Standart Nitrat 1000ppm
NaNOs; — Na* + NOs°
Mr NaNO; = 85 g/mol
Ar (NO3)
Mr NaNO;
62,01
82
1000 ppm (NO3) = 729,529 x [NaNO;]
1000
729,529

[NaNO;] = 1,371

1000 ppm (NO3) = x [NaNO;]

1000 ppm (NO3) = x [NaNO3]

[NaNO;] =

2. Larutan Standart Kalium 1000ppm

KCl— K" +CI

Mr KCI = 74,55 g/mol

1000 ppm (K*) = wx [KCI]
Mr KCl

1000 ppm (K*) = ix [KCI]
74,5

1000 ppm (K+) = 523,489 x [KCI]

[KCI] = 1000

523,489
[KCI] = 1,910

3. Larutan NaCl 2,5 M
Sebanyak 14,61 gram dilarutkan dalam labu ukur 100 mL dan ditambahkan
aguademin sampai tanda batas.

4. Larutan (NH;),SOs2 M
Sebanyak 26,428 gram dilarutkan dalam labu ukur 100 mL dan ditambahkan

aguademin sampai tanda batas.



LAMPIRAN B. SPESIFIKASI ELEKTRODA

1. Nitrat
Larutan standart : 1000 ppm NOj3" dari NaNOg3
Kondisi waktu : 5 menit
Range pH optimum : pH 2 sampai pH 11
Range suhu : 0 sampai 50°C
ISAB : 2M (NH,4),SO,4 (menambahkan 2% v/v)
Slope Elektroda pada 25°C : 54 + 5 mV/ decade
Range konsentrasi : 0,3 sampai 6200 ppm (5x10-6 sampai 0,1 M)
Respon waktu :< 10 sekon

2. Kalium
Larutan standart : 1000 ppm K* dari KCI
Kondisi waktu : 5 menit
Range pH optimum : pH 1 sampai pH 9
Range suhu : 0 sampai 50°C
ISAB : 2,5 M NaCl (menambahkan 2% v/v)
Slope Elektroda pada 25°C : 54 £ 5 mV/ decade
Range konsentrasi : 0,4 sampai 3900 ppm 9 1x10-5 sampai 0,1 M)

Respon waktu :< 10 sekon



LAMPIRAN C. RESPON ELEKTRODA TERHADAP VARIASI

EKSTRAKTAN
1. Nitrat

Tanah A(mV) Rata- Tanah B(mV) Rata- Tanah C(mV) Rata-
Ekstraktan

1 2 3 rata 1 2 3 rata 1 2 3 rata
Air 396 385 388 390 441 439 433 438 383 385 384 384
CaCl, 373 376 376 375 379 382 382 381 387 381 380 383
KCI 205 295 294 295 292 292 290 291 293 296 293 294

(NH4),SO, 381 382 385 383 424 418 414 419 384 384 385 384

2. Kalium

Tanah A(mV) Rata- Tanah B(mV) Rata- Tanah C(mV) Rata-
2 3 rata 1 2 3 rata 1 2 3 rata

Ekstraktan

Air 304 306 304 305 306 303 307 305 313 300 285 299
amonium 383 387 387 386 415 416 414 415 407 408 410 408
HNO3 307 311 311 310 307 310 309 309 281 285 287 284
CaCl, 325 324 325 325 324 327 324 325 309 303 305 306




LAMPIRAN D. RESPON ELEKTRODA TERHADAP VARIASI WAKTU

PENGADUKAN
1. Nitrat
Tanah A
Ekstraktan ekt mv Rate- SD
(menit) 1 2 3 rata
5 343 343 341 342 1,15
15 335 342 335 337 4,04
CaCl, 25 340 340 348 343 4,62
35 346 341 347 345 3,21
45 347 339 341 342 4,16
5 342 343 343 343 0,58
15 350 351 351 351 0,58
Air 25 345 346 346 346 0,58
35 339 340 340 340 0,58
45 339 340 339 339 0,58
Tanah B
Ekstraktan wakt mv Rate: SD
(menit) 1 2 3 rata
5 371 371 372 371 0,58
15 371 370 370 370 0,58
CaCl, 25 370 368 369 369 1,00
35 368 370 368 369 1,15
45 370 371 371 371 0,58
5 389 390 389 389 0,58
Air 15 391 391 391 391 0,00

25 393 393 392 393 0,58



35 388 389 389 389 0,58
45 388 387 389 388 1,00
Tanah C
Ekstraktan ekt mv Rata-rata SD
(menit) 1 2
5 370 371 370 370 0,58
15 373 374 373 373 0,58
CaCl, 25 375 374 373 374 1,00
35 372 373 373 373 0,58
45 368 369 368 368 0,58
5 390 390 391 390 0,58
15 391 392 392 392 0,58
Air 25 384 385 386 385 1,00
35 386 387 389 387 1,53
45 384 386 386 385 1,15
2. Kalium
Tanah A
Ekstraktan wakt mv Rata: SD
(menit) 1 2 3 rata
5 322 322 324 323 1,15
15 321 320 324 322 2,08
CaCl, 25 323 328 324 325 2,65
35 325 325 327 326 1,15
45 324 322 324 323 1,15
Air 5 311 315 312 313 2,08



15 321 318 320 320 1,53
25 316 316 317 316 0,58
35 313 314 315 314 1,00
45 312 313 312 312 0,58
Tanah B
Ekstraktan wakt mv Rate- SD
(menit) 1 2 3 rata
5 314 313 314 314 0,58
15 314 311 314 313 1,73
CaCl, 25 315 318 319 317 2,08
35 312 315 314 314 1,53
45 317 315 313 315 2,00
) 288 291 293 291 2,52
15 294 291 293 293 1,53
Air 25 291 292 291 291 0,58
35 287 283 291 287 4,00
45 286 288 288 287 1,15
Tanah C
Ekstraktan ekt mv Rt SD
(menit) 1 2 3 rata
5 333 331 333 332 1,15
15 328 329 328 328 0,58
CaCl, 25 331 336 335 334 2,65
35 335 335 336 335 0,58
45 337 332 336 335 2,65




Air

15
25
35
45

304
302
311
304
300

303
302
310
303
299

304
302
310
303
300

304
302
310
303
300

0,58
0,00
0,58
0,58
0,58




LAMPIRAN E. PERHITUNGAN LIMIT DETEKSI

1. Metode potensiometri
a. Nitrat

Persamaan regresi linier y = -47,71x + 416

Sinyal blanko Ys Se
411 413 414 417 415
416 416 415 417 417 416 2,15
417 419 418 418 418
Pengukuran Y op = Yg + 3Sg
=416 + 3(2,15)
=423
Konsentrasi limit deteksi
X,) = Yiop — ¢
_ 423 - 416
—47,71
=-0,14
Log [NOs;]=-0,14
Antilog [NO5;7=0,73
b. Kalium
Persamaan regresi linier y = 55,71x + 279,5
Sinyal blanko Ys Se
249 249 249 249 250
251 253 253 254 255 252 2,46

254 255 254 254 255




Pengukuran Y op = Yg + 3Sg

=252 + 3(2,46)
=260
Konsentrasi limit deteksi

Yiop — €
Kp) =——

260 — 279,5
55,71
=-0,36

Log [K] =-0,36

Antilog [K*] = 0,44

2. Metode potensiometri dengan portable ekstraktor
a. Nitrat

Persamaan regresi linier y = -44,48x + 412,3

Sinyal blanko Ys Se
417 420 420 420 422
422 420 420 420 420 420 1,16

420 420 421 419 420

Pengukuran Y op = Yg + 3Sg
=420 + 3(1,16)
=424

Konsentrasi limit deteksi

Yiop — ¢
Xm) = o

424 —4123
T —4448



=-0,17
Log [NO3s] =-0,25
Antilog [NO3] = 0,56

b. Kalium

Persamaan regresi linier y = 52,49x + 288,3

Sinyal blanko Ys Se
280 279 280 281 282
284 285 284 284 284 283 2,15
285 286 285 283 284
Pengukuran Y op = Yg + 3Sg
=283 + 3(2,15)
=290
Konsentrasi limit deteksi
Yiop — ¢
Xp) =——
290 —288,3
52,49
=0,02
Log [K'] =0,02
Antilog [K'] = 1,06
Tabel limit deteksi hasil pengukuran dengan literatur :
Jenis lon Portable ekstraktor Ekstraktor biasa Literatur
Nitrat (NO3) 0,56 ppm 0,73 ppm 0,3 ppm
Kalium (K") 1,06 ppm 0,44 ppm 0,4 ppm




LAMPIRAN F. PERHITUNGAN REPRODUSIBILITAS

1. Metode potensiometri
a. Nitrat

Konsentrasi nitrat mV Rata- Kv
(ppm) 1 2 3 rata (%)
0,01 414 415 415 415 0,58 0,14
0,1 414 413 413 413 0,58 0,14
1 412 413 412 412 0,58 0,14
10 374 375 374 374 0,58 0,15
20 357 357 358 357 0,58 0,16
30 347 347 347 347 0,00 0,00
40 339 339 339 339 0,00 0,00
50 333 332 333 333 0,58 0,17
60 326 327 327 327 0,58 0,18

Misal pengukuran koefisien variasi 0,01 ppm

SD

_ [0,58

- 0,
415].100/0

=0,14 %



b. Kalium

Konsentrasi kalium mV Rata- Kv
(ppm) 1 2 3 rata >P (%)
0,01 263 262 261 262 1 0,38
0,1 265 266 266 266 0,58 0,22
1 279 282 279 280 1,73 0,62

5 320 320 320 320 0 0,00
10 335 334 334 334 0,58 0,17
20 348 348 351 349 1,73 0,50
30 358 360 361 360 1,53 0,42
40 370 371 370 370 0,58 0,16
50 378 377 376 377 1 0,27

Misal pengukuran koefisien variasi 0,01 ppm

SD

1
- [ ].100%)

262
=0,38%



2. Metode potensiometri dengan portable ekstraktor

a. Nitrat
Konsentrasi nitrat mV Rata- Kv
(ppm) 1 2 3 rata — (%)
0,01 413 410 410 411 1,73 0,42
0,1 410 411 410 410 0,58 0,14
1 408 409 410 409 1,00 0,24
10 373 373 373 373 0,00 0,00
20 358 358 358 358 0,00 0,00
30 348 349 350 349 1,00 0,29
40 340 340 340 340 0,00 0,00
50 335 336 335 335 0,58 0,17
60 328 329 328 328 0,58 0,18

Misal pengukuran koefisien variasi 0,01 ppm

SD

B [1,73
1411
=0,42 %

].1009@



b. Kalium

Konsentrasi kalium mV Rata- Kv
(ppm) 1 2 3 rata (%)
0,01 276 277 279 277 1,53 0,55
0,1 279 281 279 280 1,15 0,41
1 290 292 290 291 1,15 0,40

5 324 324 323 324 0,58 0,18
10 338 338 340 339 1,15 0,34
20 355 356 355 355 0,58 0,16
30 363 364 364 364 0,58 0,16
40 373 374 374 374 0,58 0,15
50 380 381 383 381 1,53 0,40

Misal pengukuran koefisien variasi 0,01 ppm

SD

1,53

= |===|.100% = 0,55 %

277
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LAMPIRAN G. PERHITUNGAN KADAR AIR (KADAR LENGAS)

1. Nitrat
Berat(gram) Kadar Faktor
Tanah i
a b c b-c c-a Lengas koreksi
tanah A 61 66 65,1 0,9 4,1 21,95 1,22
tanah B 50,6 55,6 55 0,6 4,4 13,64 1,14
tanah C 54,8 59,8 58,5 1,3 3,7 35,14 1,35

a : cawan kosong

b : cawan+tanah

c : cawan +tanah setelah di oven

Berat air = kehilangan air selama di dalam oven = (b-c)
Berat tanah kering oven = (c-a)

9% kadar lengas = ——— oo O 100%
oRacariengas = Tanah kering (105)°C X °

Contoh perhitungan kadar lengas tanah A:

c
% kadar lengas = x 100%

0,9
=77 ¥100% = 21,95 %
100 + KA

100

100 + 21,95
-7 100

Faktor koreksi (fk) =

1,22

Contoh perhitungan ppm kering nitrat dalam tanah :

[NO3] kurva x fk x volume ekstrak
Bobot tanah

[NO3](mg/kg) =
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12,22 mg/Lx1,22x0,1 L

0,04kg = 37,27 mg/kg
2. Kalium

Berat(gram) Kadar Faktor
Tanah .
a b C b-c c-a Lengas koreksi

tanah A 60,93 65,93 64,64 1,29 3,71 34,77 1,35

tanah B 50,63 55,63 54,96 0,67 4,33 15,47 1,15

tanah C 54,63 59,63 58,54 1,09 3,91 27,88 1,28

Contoh perhitungan kadar lengas tanah A:

—C
% kadar lengas = —— x 100%
_L12 100% = 34,77 %
T3y XU T IR
Faktor k k_(ﬂ{)_100+KA
AKTOr Koreksi = 100

_100+34,77_135
B 100 -

Contoh perhitungan ppm kering kalium dalam tanah :

[K*] kurva x fk x volume ekstrak
Bobot tanah

[K*](mg/kg) =

2,71 mg/Lx1,35x0,1L
B 0,01kg

= 36,57 mg/kg



LAMPIRAN H. UJI ANOVA ONE WAY

1. Nitrat
Konsentrasi (ppm)
ekstraktan tanah ekstraktor

biasa Ekstraktor Spektro

35,83 37,27 4,09

tanah A 37,52 39,18 4,09

37,52 39,14 3,63

33,40 28,26 2,08

CaCl, tanah B 31,86 26,84 2,29

31,91 28,31 2,51

37,72 33,47 6,86

tanah C 37,69 33,44 7,72

37,72 31,78 8,41
11,79 13,23 -110,71
tanah A 11,78 13,95 -88,88
11,81 13,91 -88,88
9,08 9,10 -161,73
Air tanah B 9,08 9,06 -135,51
9,14 9,04 -187,96
9,79 8,27 -129,41
tanah C 9,77 9,17 -67,29
9,76 8,14 -77,65

76



Penyelesain :

1.

Formulasi Hipotesis

Ho : mu= n2=p3=0 ( Rata-rata konsentrasi nitrat sama untuk ketiga metode di
setiap lokasi tanah)

Taraf nyata (o) dengan Fiape

() =5% = 0,05

a. Foos{(k-1);k(n-1)} = Fos (2;6) = 5,14

Kriteria pengujian

Ho diterima apabila Fhitung < 5,14

Analisis varians
CaCl,— Tanah A

r k
, T?

i=1j=1
5 ) ) , 238,27
JKT=135,83% + 37,522 + 37,522 + ......... +3,63%-——
JKT = 2293,74
k 2 2
k T2 T2
k=2l T
nk
KK — 110,87% + 115,59% + 11,812 238,272
JKK = 3 3x3
JKK =2289,31

JKG = JKT — JKK
JKG=2293,74 — 2289,31
JKG= 4,43
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Sumber variasi DB Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel
perlakuan 2289,31 1144,66 1550,32 5,14
Galat 4,43 0,74
Total 2293,74
CaCl,— Tanah B
r k -
IKT = ;;xfj -—
JKT=33,40% 4+ 31,86% + 31,91% + ......... +2,512—187—’462
3x3
JKT = 1580,36
kel T
n nk
IKK = 97,17° + 8341% + 688" 187,46
3 3x3
JKK =1577,31
JKG = JKT — JKK
JKG=1580,36 — 1577,31
JKG= 3,05
Sumber variasi DB Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel
perlakuan 1580,36 790,18 1554,45 5,14
Galat 3,05 0,51
Total 1577,31
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CaCl, — Tanah C

r k
, T?

i=1j=1
5 5 ) , 234,81
JKT=37,72% + 37,69 4+ 37,72+ ......... +8,41%- 33
JKT = 1565,84
k,T? T?
JKK==" - —
n nk
KK — 113,14 + 98,68% + 22,992 234,812
JKK = 3 3x3
JKK =1562,77
JKG = JKT — JKK
JKG=1565,84 — 1562,77
JKG= 3,08
Sumber variasi DB Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel
perlakuan 2 1562,77 781,39 | 1522,18 5,14
Galat 6 3,08 0,51
Total 8 1565,84
Air — Tanah A
r k TZ
_ 2 b
KT =D N ah——
i=1 j=1
5 5 5 , —211,99°
JKT=11,79% + 11,78 + 11,81 + ......... +—88,88%- 33

JKT = 24043,36
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k 2 2
i= T, T7
n nk
35,38 + 41,10% + —288,47%> —211,992

JKK = 3 T 33

JKK=

JKK =23725,33

JKG = JKT — JKK
JKG= 24043,36 — 23725,33

JKG= 318,03
Sumber variasi DB Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel
perlakuan 2 23725,33 11862,67 223,80 5,14
Galat 6 318,03 53,01
Total 8 24043,36
Air — Tanah B
r k TZ
_ 2
IKT = zzxij -—
i=1 j=1
5 5 5 , —430,70?
JKT=9,08“+9,08“ +9,14“ + ......... +—187,96“- 33

JKT = 59732,09

KaT> T
JKK="—/—= — —
n nk
27,302 + 27,20% + —485,20° —430,70>
JKK = -
3 3x3

JKK =23725,33

JKG = JKT — JKK



JKG=59732,09 — 23725,33

JKG= 1375,71
Sumber variasi DB | Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel
perlakuan 2 58356,38 29178,19 127,26 5,14
Galat 6 1375,71 229,29
Total 8 59732,09
Air — Tanah C
r k -
JKT = ; ; x5 — nk
JKT=9,08% 4+ 9,08% + 9,14% + ......... +-187,96%- _422’3702

JKT = 59732,09

k T?> T?
JKK= -
n nk
KK — 27,30% + 27,20% + —485,20° —430,70>
JKK = 3 3x3

JKK =23725,33

JKG = JKT — JKK
JKG=59732,09 — 23725,33
JKG= 1375,71
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2. Kalium
Konsentrasi (ppm)
ekstraktan tanah ekstraktor
biasa Ekstraktor flame
31,55 36,57 24,81
tanah A 29,05 36,57 24,81
30,35 36,54 24,81
64,18 78,26 45,55
CaCl, tanah B 66,89 81,76 45,55
69,59 78,26 45,55
65,54 76,46 65,90
tanah C 60,40 79,79 61,83
57,96 79,79 69,96
15,03 18,16 10,48
tanah A 14,37 18,94 10,48
15,00 18,96 10,48
14,47 18,44 8,92
Air tanah B 14,54 17,61 8,92
13,91 16,89 8,92
26,44 33,18 23,52
tanah C 26,58 36,27 23,52
25,42 34,74 23,52
Penyelesain :
1. Formulasi Hipotesis
Ho: i =p2=p3= 0 ( Rata-rata konsentrasi kalium sama untuk ketiga metode di
setiap lokasi tanah)
2. Taraf nyata (o) dengan Fiape

(@) = 5% = 0,05



a. F0,05{(k-1);k(n-1)} = FO,OS (2,

3. Kiriteria pengujian

6) =5,14

Ho diterima apabila Fitung < 5,14

4. Analisis varians

CaCl, — Tanah A

r k
, T?

i=1j=1
5 5 ) , 275,057
JKT= 31,55 4+ 29,05“ + 30,35 + ......... +24,81°- 33
JKT = 210,52
IKK= SL
B nk
KK — 90,952 + 109,67% + 74,42% 275,05
JKK = 3 3x3
JKK = 207,39
JKG = JKT — JKK
JKG= 210,52 — 207,39
JKG= 3,14
Sumber variasi DB Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel
perlakuan 2 207,39 | 103,70 198,14 5,14
Galat 6 3,14 0,52
Total 8 210,52

CaCl, —» Tanah B

r k TZ
T= E E 2 -
JKT = xi]-——k

i=1 j=1
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JKT=64,18% + 66,892 + 69,59% + ......... +45 552

JKT = 1782,97

AT T

JKK= Kk

200,65% + 238,282 + 136,64%> 575,57>

JKK = 3 3x3

JKK =1760,14

JKG = JKT — JKK
JKG=1782,97 — 1760,14
JKG= 22,83

Sumber variasi DB jumlah kuadrat

KR

Statistik F

F tabel

perlakuan 2 1760,14

88

0,07

231,29

5,14

Galat 6 22,83

3,81

Total 8 1782,97

CaCl, — Tanah C

JKT=65,54% + 60,40% + 57,96% + ......... +69,96%-

JKT = 556,83

Y, ? B T?

JKK= —
n nk

183,90% + 236,03% + 197,69° 617,622

KK = -
/ 3 3x3

617,622

3x3
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JKK =486,45

JKG = JKT — JKK

JKG= 556,83 — 486,45

JKG= 70,38
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Sumber variasi

DB

Jumlah kuadrat

KR

Statistik F

F tabel

perlakuan

486,45

243,23

20,74

5,14

Galat

70,38

11,73

Total

556,83

Air — tanah A

r

zzk T?
T= 2 -
JKT = . £, x,-]- ——k

i=1j

JKT=15,03% + 14,372 + 15% +

JKT = 101,89

JKK=

JKK =

k 2 2
i T, T2
n nk
44,4 + 56,06% + 31,432

131,882

JKK = 101,19
JKG = JKT — JKK

3

JKG=101,89 — 101,19

JKG= 0,69

~ 3x3

Sumber variasi

DB

Jumlah kuadrat

KR

Statistik F

F tabel

perlakuan

2 101,19

50,60

439,96

5,14

Galat

6 0,69

0,12

Total

8 101,89




Air — tanah B

r k
, T?

i=1j=1
JKT=14,47% + 14,542 + 13,91% + ......... +8,922%- 1232;(222
JKT = 117,59
nk
JKK = 42,91% + 52,93% + 26,77 _ 122,622
3 3x3

JKK =116,15
JKG = JKT — JKK
JKG=117,59 — 116,15
JKG= 1,44

Sumber variasi DB Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel

perlakuan 116,15 | 58,08 241,98 5,14

Galat 1,44 0,24

Total 117,59
Air — tanah C

r k T?

JKT = ;;xg -
JKT= 26,44% + 26,582 + 25,42% + ......... +23,522- 25:)’(?02

JKT = 211,78
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k T? T?
JKK= -—
n nk
KK — 78,457 + 104,19% + 70,56° 253,20
JKK = 3 3x3
JKK = 206,19

JKG = JKT — JKK
JKG= 211,78 — 206,19

JKG= 5,58

Sumber variasi DB Jumlah kuadrat | KR Statistik F | F tabel
perlakuan 2 206,19 | 103,10 110,85 5,14
Galat 6 5,58 0,93

Total 8 211,78
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