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RINGKASAN

Pengembangan Sensor Kimia Optik Untuk Deteksi Asam Urat Berbasis
Membran Ferriin, Indah Ratnasari Prihatiningrum, 991810301112; 61 halaman:
Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan [lmu Pengetahuan Alam, Universitas

Jember,

Nyeri sendi merupakan salah satu jenis penyakit yang banyak diderita oleh
kaum lanjut usia. Penyakit nyeri sendi ini bisa disebabkan oleh berbagai macam hal,
dan yang paling sering adalah karena meningkatnya kadar asam urat dalam plasma
darah. Oleh karena itu, kadar asam urat dalam plasma darah perlu senantiasa
dipantau. Berbagai tehnik analisis laboratorium telah dikembangkan untuk deteksi
asam urat, seperti metode Uricase dan metode Kageyama, tetapi kedua metode
tersebut masih relatif mahal dan komplek. Sejalan dengan perkembangan tehnologi
sensor, perlu Kiranya diupayakan suatu sensor kimia berbasis reagen kering untuk
deteksi asam urat.

Penelitian mengenai pengembangan sensor kimia optik untuk deteksi asam
urat berbasis membran ferriin dilakukan dengan dua tahap, yaitu tahap polimerisasi
dan pencetakan membran. Pada tahap polimerisasi, poli(vinyl alkohol) direfluk pada
suhu 50°C dengan menambahkan asam sulfat sehingga terbentuk poli(vinyl hidrogen
sulfat) yang siap untuk dicetak menjadi membran, kemudian dicelupkan dalam Besi
(Il)-tris 1,10 phenantrolin. Optimasi mengenai uji kelayakan dilakukan melalui
optimasi dan karakterisasi analitis. Kondisi optimum meliputi panjang gelombang
maksimum, pH dan waktu respon. Sedangkan karakterisasi analitis meliputi limit
deteksi, sensitivitas dan /inear range.

Metode larutan memiliki kondisi optimum untuk panjang gelombang
maksimum 512 nm, pH optimum 6. waktu respon 25 menit, persamaan Kkurva

kalibrasi Y = 8.10°x + 0,0469 dengan koefisien korelasi (r) sebesar 0,9858, limit

Vil
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deteksi 72,987 ppm dan sensitifitas 107 Abs/ppm. Sedangkan untuk metode
membran panjang gelombang maksimum 514 nm, pH optimum 4, waktu respon 15
menit, persamaan kurva kalibrasi Y = 6.107x + 0,047 dengan koefisien korelasi (r)
sebesar 0.9852, limit deteksi 138,253 dan sensitifitas 6.107 Abs/ppm. Kedua metode
memiliki kesamaan yang ditandai dengan nilai t-hitung (2,355) < t-tabel (2.447).

Vitamin C mampu mereduksi, dan urea hanya sedikit mempengaruhi.

-
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nyeri sendi merupakan salah satu jenis penyakit yang banyak diderita oleh
kaum manusia usia lanjut. Penyakit nyeri sendi ini bisa disebabkan berbagai macam
hal, dan yang paling sering adalah karena meningkatnya kadar asam urat dalam
plasma darah. Oleh karena itu, kadar asam urat dalam plasma darah perlu senantiasa
dipantau. Berbagai tchnik analisis laboratorium telah dikembangkan untuk deteksi
asam urat, seperti metode Uricase dan metode Kageyama (Koestadi, 1989), tetapi
masih relatif mahal dan komplek. Sejalan dengan perkembangan tehnologi sensor,
perlu diupayakan suatu sensor kimia berbasis reagen kering untuk deteksi asam urat.

Sensor kimia merupakan suatu perangkat/alat (kecil) yang mampu mendeteksi
atau menentukan konsentrasi zat kimia dalam cairan maupun gas secara kontinyu dan
memasukkan atau memindahkan informasi ini memjadi sinyal optik maupun histrik
(Kellner, ef al, 1998). Sensor kimia yang dimaksud disini adalah alat yang terbuat
dari reagen kimia tertentu yang diimmobilisasi dalam suatu matrik. Komplek yang

terjadi antara reagen dengan analit akan mengalami reaksi kesetimbangan dan

menghasilkan respon warna yang reversibel sehingga dapat diidentifikasi dan
dideterminasi melalui spektrofotometer UV-VIS pada daerah panjang gelombang
antara 400-700 nm. Seperti halnya untuk mendeteksi kadar asam urat dalam sampel,
reagen yang dipakai harus selektif terhadap asam urat. Salah satu reagen yang selektif

terhadap asam urat adalah kompleks besi (III)-tris (1,10- phenantrolin). Senyawa

tersebut dapat diimobilisasi dalam matrik poli(vinyl hidrogen sulfat) dan
menghasilkan membran ferriin. Reagen yang terimmobilisast dalam poli(vinyl
hidrogen sulfat) tersebut (membran ferriin) akan memberikan perubahan wama

apabila bereaksi dengan asam urat sebagai analit, karena asam urat tersebut bersifat

1
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mereduksi  komplek besi  (I1I)-tris(1,10-phenantrolin). Perubahan warna ini
diharapkan dapat mendeteksi kadar asam urat dalam sampel dengan mudah dan
murah. Membran poli(vinyl hidrogen sulfat) digunakan dalam penechtian imi karena
daya regangnya tinggi, adhesif, fleksibel, dan resisten terhadap air (Othmer, 1968).
Berdasarkan hal tersebut di atas, perlu kiranya diteliti kemungkinan
pengembangan suatu sensor kimia untuk deteksi kadar asam urat yang cepat dan
praktis disamping menggunakan metode larutan yang sudah dikenal dan memiliki
kekurangan. Perkembangan tersebut dapat dilakukan dari sisi pembuatan membran
dan proses immobilisasi reagen dalam matrik sehingga menghasilkan sensor kimia

dengan kondisi pengukuran yang sesuai.

1.2 Perumusan Masalah
Permasalahan yang diungkap dalam penelitian adalah sebagai berikut;
1) bagaimanakah kondisi optimal operasional penentuan kadar asam urat dengan
komplek besi (IIT)-tris(1,10-phenantrolin)/poli(vinyl hidrogen sulfat) ?,
2) bagaimanakah karakteristik analitis komplek besi (I1)-tris(1,10-phenantrolin)/
poli(vinyl hidrogen sulfat) untuk penentuan kadar asam urat ?,
3) bagaimanakah pengaruh Vitamin C dan urea dalam penentuan kadar asam urat

dengan komplek besi (111)-tris(1,10-phenantrolin)/poli(vinyl hidrogen sulfat)?.

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan yang ingin dicapai adalah;
1) mengetahui dan mempelajari kondisi optimal operasional penentuan kadar asam
urat dengan komplek besi (111 )-tris( 1, 10-phenantrolin)/poli(vinyl hidrogen sulfat),

2) mengetahui karakteristik analitis komplek besi (IIT)-tris(1,10-phenantrolin)/

poli(vinyl hidrogen sulfat) untuk penentuan kadar asam urat,

3) mengetahui pengaruh Vitamin C dan urea dalam penentuan kadar asam urat

dengan komplek besi (111)-tris(1,10-phenantrolin)/poli(vinyl hidrogen sulfat).

g
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1.4 Manfaat Penelitian .

Manfaat penelitian ini adalah;

(V8]

1) pengembangan tehnologi poli(vinyl hidrogen sulfat) sebagai reagen kering dalam

sensor kadar asam urat untuk mendeteksi penderita asam urat dengan cepat,

2) pengujian deteksi awal penyakit asam urat secara cepat, praktis, dan ekonomus.

1.5 Batasan Masalah

Batasan masalah penelitian adalah;

1) kondisi optimal operasional penentuan kadar asam urat dengan komplek besi

(I1T)-tris( 1, 10-phenantrolin)/poli(vinyl hidrogen sulfat) yang meliputi panjang

gelombang maksimum, variasi pH, dan variasi waktu,

2) karaktenstik analitis komplek besi (11I)-tris(1,10-phenantrolin)/ poli(vinyl

hidrogen sulfat) untuk penentuan kadar asam urat yang meliputi limit deteksi

sensitivitas, dan linear range.

(1IT)-tris(1,10-phenantrolin)/poli(vinyl  hidrogen sulfat) meliputi pengaruh

vitamin C dan urea.

3) pengaruh senyawa lain dalam penentuan kadar asam urat dengan komplek besi

3
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Asam Urat

Asam urat merupakan asam organik lemah dengan rumus molekul CsHsN,O;,
berbentuk hablur putih, tidak berbau, tidak berasa, terbentuk sebagai zat akhir hasil
metabolisme nukleoprotein (Pringgodigdo, 1977). Asam urat merupakan molekul
komplek dengan dua sistem terkondesasi yang disebut nukleus purine. Asam urat
dalam tubuh berasal dari asam wurat endogen sebagai hasil dari perombakan
nukleoprotein jaringan (perombakan purine); dan asam urat eksogen berasal dari
makanan yang mengandung nukleoprotein antara lain daging, jerohan, udang, dan
kepiting (Junadi,dkk, 1982). Berdasarkan hal tersebut, maka asam urat akan terdapat
secara normal dalam plasma dan dalam urine (Dalimartha, 2002).

Urine adalah cairan yang dikeluarkan melalui saluran kencing dan merupakan
hasil akhir dar tiga proses yang terjadi pada ginjal, yaitu /iltrasi, Reabsorbsi, dan
Sekresi. Filtras1 adalah penyaringan bahan-bahan baik cairan maupun pelarutnya dari
plasma ke filtrat ginjal (filtrat glomerulus), dimana komponen yang mempunyai berat
molekul lebih kecil dari berat molekul albumin/globulin akan lolos (menjadi filtrat i
glomerulus, contoh glukosa) dan yang mempunyai berat molekul yang lebih besar h
akan tertahan (seperti protein dengan berat molekul besar dan sel-sel darah).
Reabsorbsi adalah penyerapan kembali molekul-molekul dan ion-ion yang terjadi
pada tubuh untuk dikembalikan ke plasma, contoh yang direabsorbsi adalah air,
glukosa, elektrolit. Sekresi adalah penyaluran molekul-molekul dan ion-ion dari

plasma ke filtrat ginjal karena bahan tersebut sudah tidak berguna, yang meliputi zat

organik (urea, asam urat, kreatinin) (Japaries, 1995) dan zat anorganik (clorida,
fosfat, ammonia, sulfat). Komposisi urine yang dikeluarkan oleh ginjal tergantung

darn bahan-bahan yang dimakan, metabolisme tubuh, dan kemampuan ginjal dalam

4
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melakukan fungsinya. Secara normal urine mempunyai pH antara 4.6 sampai 8, tapi
secara umum mempunyai pH netral. Komposisi urine terdin dari 96% air dan 4%
bahan-bahan terlarut, yaitu bahan-bahan anorganik dan bahan-bahan organik. Bahan-
bahan anorganik terdiri dari clorida, fosfat, ammonia, dan sulfat, sedangkan bahan-

bahan organik terdiri dari urea, kreatinin, asam urat.

Pemecahan sel tubuh Diet Metabolisme antara
Nukleotida
Hipoxantin
Xantin
/\salm urat
Diikat a-Globulin 75md — > Jaringan
Ginjal Destruksi bakteri usus

l

Ekskresi lewat
urine

Sumber : Baron, 1995

-~

Gambar 2.1 Jalur utama metabolisme dan transpor asam urat

B N
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Kadar asam urat dalam plasma normal, pada laki-laki 20,17-70.61 mg/liter
(ppm) dan pada wanita 15,13-60,52 mg/liter (ppm). Urine normal akan mengandung
asam urat dalam jumlah yang kecil yaitu sekitar 168,11-504,34 mg/liter (ppm),
dengan pH urine lebih bersifat asam (Baron, 1995). Kandungan asam urat dalam
urine ini akan meningkat sejalan dengan peningkatan kandungan asam urat dalam
plasma. Meningkatnya kadar asam urat dalam tubuh ini secara umum dipengaruhi
oleh diet abnormal yang tinggi purin, cacat metabolik bawaan, dan pengurangan
sekresi tubulus ginjal (Baron, 1995). Sebenarnya asam urat tidak menyebabkan rasa
sakit, sedangkan yang menyebabkan rasa sakit tersebut adalah terbentuk dan
mengendapnya mikrokristal monosodium urat monohidrat (Na-Urat) yang
dipengaruhi oleh suhu dan tekanan (Junadi.dkk, 1982). Pemberian obat terutama
ditujukan untuk menekan xantin oksidase sehingga sintesis asam urat terhambat.
Peningkatan kadar asam urat dalam plasma dan urine dapat merupakan diagnosa
pembantu untuk mendeteksi penyakit nyeri sendi (linu) dan batu ginjal (Baron, 1995).
Dalam hal ini terdapat berbagai metode analisis untuk pemeriksaan asam urat pada
plasma, diantaranya metode Phospor Asam Wolframat, metode Folin dan Brown,

metode Uricase, dan metode Kageyama.

2.2 Uji Kadar Asam Urat
Beberapa metode analisis dapat digunakan untuk pemeriksaan kadar asam urat
dalam plasma, tetapi yang paling sering digunakan adalah metode Uricase dan

metode Kageyama.

2.2.1 Metode Uricase

Pada metode ini, asam urat dipecah oleh uricase dalam suasana basa

(pH 8.5 — 9.4) pada 30 “C menjadi allantoin, H,O», dan CO..
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(0] 0]
" " LHN l(‘: N
C 5 P
H—N/ \C - Uricase | | |
—— O= =
| I | + 0, +2H,0 U-Pr 0 C\ /C\ /C 2
0=C C\ C=0 N N
\N/ N/ = _
H H Allantoin
Asam urat
+ CO; + H0,

Gambar 2.2 Reaksi peruraian Asam Urat dengan enzim uricase

Asam urat dalam serum vyang terurai, dapat ditentukan dengan cara
membandingkan intensitas absorpsi sebelum dan sesudah proses pada panjang
gelombang 293 nm, karena asam urat mengadsorpsi sinar pada panjang gelombang

293 nm, sedang allantoin, H,O,, dan CO; tidak mengadsorpsi (Koestadi, 1989).

2.2.2 Metode Kageyama

Pada metode Kageyama ini, ada tiga macam cara yang dapat dilakukan, yaitu
mereaksikan H,0, dengan metanol, etanol, atau 4-amino-antipyrino. H,O, pada
metode ini berasal dari peruraian asam urat oleh enzim uricase.

Pada cara yang pertama, H,O, yang terbentuk direaksikan dengan enzim
katalase dan metanol membentuk formaldehyde. Formaldehyde yang terbentuk ini
selanjutnya direaksikan dengan acetyl aceton dan amoniak membentuk ikatan
3,5-diacetyl-1.,4-dihydrolutine yang berwarna kuning dan diukur pada pamang

gelombang 410 nm.

U-Pr
; — L
H,O, + CH:OH o HCHO + 2H;O
Metanol Formaldehyde :

e =
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CH;
HCHO + 2 CH;~CO-CH,—CO-CH; + NH; )i I\ +3 H,O
CH;

Formal Acetyl aceton Amoniak
dehyde

3,5-diacetyl-1,4-dihydrolutine

Gambar 2.3 Reaksi H>O; dengan metanol

Pada cara vang kedua, H,O, direaksikan dengan katalase dan etanol
membentuk acetaldehyde, selanjutnya oleh enzim aldehide dehydrogenase (ALDH)
dan adenin dinukleotida phospat (ADPH) yang sengaja ditambahkan, dioksidasi
menjadi  acetat dan nikotinarmd adenin dinukleotida phospat (NADPH).
Meningkatnya kadar nikotinamid adenin dinukleotida phospat (NADPH) yang
terbentuk menunjukkan kadar asam urat dan diukur pada panjang gelombang 340 nm.

Pada cara yang ketiga, H>O, direaksikan dengan 4-amino-antipyrino dan
dechlorophenol sulphonate yang dengan adanya enzim peroksidase membentuk
ikatan komplek yang berwarna merah dan diukur pada panjang gelombang 500 nm
sampai dengan 530 nm (Koestadi, 1989).

Metode-metode analisis di atas relatif mahal dan rumit, sehingga perlu kiranya

dikembangkan suatu cara lain yang lebih mudah, murah, dan praktis untuk deteksi
kadar asam urat, yang salah satunya adalah suatu sensor kimia optik (membran

optode).

2.3 Membran Optode

Membran berasal dari bahasa latin “membrana” yang berarti potongan kain.

Saat i istilah membran didefinisikan suatu lapisan tipis yang digunakan dalam

proses pemisahan campuran dua cairan yang berbeda atau penghalang selektif antara

dua fasa yang homogen (Mulder, 1991). Sedangkan membran optode (optik dan .

R T o,
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elektrode) disini sebagai sistem sensor.kimia optik, artinya sebagai sensor yang
bekerja selektif pada analit tertentu.

Kellner dkk (1998) menyatakan bahwa pengukuran konsentrasi analit dalam
sampel berdasarkan sifat optiknya dapat dilakukan dengan mengukur perubahan
warna yang terjadi antara analit dengan reagen. Reagen diimmobilisasi dalam suatu
matrik yang berdasarkan pada adsorpsi resin penukar (ion). pengikatan pada polimer,
ataupun dengan immobilisasi kovalen. Sensor seperti itu disebut optrode atau optode,
yang dikembangkan untuk pengukuran pH, O,, CO,., NH;. ion-ion logam berat dan
beberapa spesies lain.

Supaya menghasilkan sensor yang reversibel, maka kesetimbangan kimia
antara analit dalam larutan dan reagen yang diimmobilisasi ditetapkan melalui suatu
perhitungan. Secara sederhana reaksi analit M dengan reagen Ind yang dummobilisasi
dapat diberikan sebagai berikut;

Rl Tl T TR A [ r——, (2.3.1)
selanjutnya didapat persamaan konstanta kesetimbangan sebagai berikut;

- 17 g S R oo | IS— (2.3.2)

[M Ilnd ]
dalam kasus pengukuran sifat optik Mind, signal diperoleh berdasarkan hubungan
konsentrasi komponen-komponen dalam kesetimbangan;

IMInd] = K [MIEII] L. s et st s e st e oo e 2.33)
jika diasumsikan bahwa saat setimbang, konsentrasi analit sama dengan konsentrasi
total analit pada larutan, [M] = Cy;, dan konsentrasi reagen yang diimmobilisasi sama
dengan selisih antara konsentrasi total reagen dan konsentrasi produk ([Ind] = Gy —
[Mind]), persamaan 2.3.2 dapat ditulis kembali dalam hubungannya dengan konstanta
kesetimbangan K.

KC, ...
[MInd] = 1—(:‘Kd—§—““ ............................................................ (2.3.4)
+RK.Cy
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Kurva kalibrasi (hubungan antara konsentrasi komplek reagen [Mind] dan
konsentrasi analit (Cy)) akan linier hanya pada konsentrasi analit yang rendah (untuk
KCy << 1 atau Cy << 1/K). Pada konsentrasi analit yang tinggi, kurva mendekati
hasil limit karena reagen jenuh oleh analit. Reagen yang digunakan untuk deteksi
asam urat bermacam-macam, tapi yang paling sering digunakan adalah komplek

besi (II1) tris(1,10-phenantrolin).

2.4 Komplek Besi (11I)-Tris(1,10-Phenantrolin)
2.4.1 Besi (1)

Besi termasuk golongan VIII-B dengan konfigurasi elektron terluarnya adalah
3d" 4s’, dengan konfigurasi tersebut menyebabkan besi memiliki beberapa tingkat
oksidasi. Tingkat oksidasi tertinggi adalah VI dan jarang dijumpai (Cotton dan
Wilkinson,1989).

Tabel 2.1 Sifat-sifat besi (Fe)

Sifat-sifat Nilai
Titik leleh (°C) 1539
Titik didih ("C) 2880
Struktur kristal pengemasan rapat kubik (ccp)
Jari-jari ion (A) Fe** 0,76 |
Fe'' 0,64 |
Potensial 1onisasi (kcal/g atom) 1 171 |
2 360 |
Kerapatan, 20 °C (g;"cm':) 7.87

Sumber : Cotton dan Wilkinson 1989,

Logam besi mudah larut dalam asam mineral membentuk senyawa besi (II)
yang mudah teroksidasi menjadi ion besi (I1I). Besi (111) mempunyai daya hantar

yang lebih rendah dibandingkan dengan besi (I1) dan larut dalam pelarut organik. Bila

larutan besi (111) cukup kuat keasamannya, terjadi hidrolisis yang umumnya larutan .
menjadi  kuning karena pembentukan spesies hidrokso yang mempunyai pita

perpindahan muatan dalam daerah UV dan berakhir kedaerah VIS.

S
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2.4.2 Tris(1,10-Phenantrolin) .

Gambar 2.4 Struktur 0-phenantrolin

1,10-Phenantrolin atau 4,5-Phenantrolin, C;;HgN>.H,O memiliki berat
molekul 19822 dan 90.91% membentuk anhidrat dengan kandungan H>O 9,09%.
Untuk anhidrat terdini dan 79,98% C:. 4.48% H: dan 15.55% N (Stecher, 1960).
Phenantrolin merupakan suatu senyawa poliaromatis dimana kedua nitrogennya
didasarkan pada kandungannya terhadap phenantren. Bentuk orto pada indikator
oksidasi-reduksi menentukan pembentukan warna biru redup (samar-samar) dalam
keadaan teroksidasi (Parker, 1986). Wujud Phenantrolin berupa kristal bubuk, putih,
melebur pada 117 °C, larut dalam air, benzena, alkohol, dan aseton (Stecher,1960).

Phenantrolin salah satu reagen yang selektif dan spesifik dengan memberikan
warna merah membentuk senyawa kompleks dengan besi (1I) sebagai indikator dalam
sistem oksidasi-reduksi (Stecher, 1960). Cotton dan Wilkinson (1989) menyatakan
bahwa 1on besi (II) teroksidasi dalam larutan asam oleh udara menjadi besi (III).
Dengan ligand-ligand selain air yang ada, perubahan nyata dalam potensialnya bisa
terjadi.

[Fe(H,0)]'" + e = [Fe(H,0))* E°=0,77V

[Fe(phen)s]'" + e = [Fe(phen)s]*" E°=1,12V
Selain reagen sensitif dan spesifik, Phenantrolin juga dikenal sebagai ligand bidentat
yang menyumbangkan dua pasang elektron bebas untuk berikatan dengan logam besi
(Parker, 1986).
Komplek besi (II1)-tris (1,10-phenantrolin) di atas berfungsi sebagai reagen kering

yang diimmobilisasi dalam suatu matrik yaitu poli(vinyl hidrogen sulfat).
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2.5 Poli(vinyl Hidrogen Sulfat) »

Poli(vinyl hidrogen sulfat) dibuat dari reaksi sulfonasi antara poli(vinyl alkohol)
dengan asam sulfat pekat. Poli(vinyl alkohol) (PVA) dibangun oleh monomer vinil
alkohol, CH,=CHOH, yang sangat mudah membentuk asetaldehid, CH;CHO.

CH,=CHOH < CH:CHO
Asetaldehid jika direaksikan dengan sejumlah basa sebagai katalis akan menghasilkan
poli(vinyl alkohol) yang mempunyai rumus umum CH;CHOH(CH,CHOH),, dimana
n adalah jumlah monomer.

Poli(vinyl alkohol) secara substansial mempunyai struktur head to tail, dan
sifat-sifatnya sangat ditentukan oleh besar kecilnva berat molekul, semakin besar
berat molekul maka meningkatkan sifat viskositas, dan resistensi terhadap air dan
pelarut organik serta sifat adhesifnya akan semakin meningkat. Hal ini sejalan dengan
kenaikan derajat hidrolisanya (Othmer, 1968).

Sulfonasi merupakan pergantian atom hidrogen pada rantai alkana, selain itu
sulfonasi dapat diartikan sebagai pergantian atom hidrogen pada gugus hidroksil
dalam alkohol atau fenol dengan gugus —OSO,OH. Asam sulfat pekat digunakan
untuk sulfonasi alkohol. Sulfonasi alkohol dapat dilakukan dengan SO; atau komplek
asam sulfat, oleum, asam klorosulfat atau asam amino sulfat (Othmer, 1968).

Sulfonasi pada PVA dengan asam sulfat pekat menghasilkan suatu resin
penukar 10n (Sounders, 1994).

~CH;-C ~ + H,S0, = ~CH,-CH~ + H),O
| |
OH 0OSO,0H

Hidrogen pada gugus —OSO,OH poli(vinyl hidrogen sulfat) yang terbentuk mudah

disubstitusi oleh ion logam.
~0SO,OH + M'AT < O0SO,OM + HA

Menurut Sukamto (2002) mekanisme reaksi sulfonasi Poli(vinyl Alkohol)

dengan asam sulfat pekat melalui tahap ionisasi, protonasi, dan diakhiri dengan

penggabungan karbokation dengan nukleofilik.

S e = =
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H;S()4 > H R -OSO‘:H

-CHCH~ + H —» ~CHrCH~ —» ~CH,-'CH~ + H,O

| |
g_:OHZ

OH

~CH,~CH~ + '0SO;H —» ~CH,CH~
l
OSOsH

Sifat kimia PVA. bereaksi dengan sulfur trioksida menghasilkan poli(vinyl
hidrogen sulfat), bereaksi dengan alkana arenasulfonil klorida, menghasilkan sulfonat
dan asetal yang daya regangnya tinggi, adhesi, fleksibel, dan resistan terhadap air
(Othmer, 1968).

Bila ada air yang mengandung garam netral dilewatkan melalui resin ini, ion
hidrogen diganti oleh ion logam M  menjadi asam (H'A"). Resin penukar kation
terbentuk kembali oleh asam kuat (Surdia dan Sinroku, 1999).

Matrik poli(vinyl hidrogen sulfat) ini akan memerangkap reagen Kering
(komplek besi (II)-tris(1,10-phenantrolin) dengan proses absorpsi fisik yang

merupakan salah satu tehnik immobihisasi.

2.6 Tehnik Immobilisasi |

Tehnik immobilisasi adalah suatu tehnik memerangkap reagen dalam suatu
matriks polimer dengan syarat aktivitas reagen tetap ada. Terdapat lima tehmik
immobilisasi yang dikembangkan dalam sensor kimia yaitu : adsorpsi, entrapment,

mikroencapsulasi, crosslinking, dan ikatan kovalen (Eggins and Brian, 1996).

2.6.1 Adsorpsi p
Tehnik immobilisasi adsorpsi ini  sangat sederhana. Namun proses !
immobilisasi reagen mungkin terikat sangat lemah dengan matrik polimer (Eggins ‘

and Brian, 1996). Adsorpsi merupakan suatu istilah yang diambil dari bahasa latin

TR -
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“sorbere” dimana gas, uap, atau cair (adsorbat) diserap pada permukaan atau antar
permukaan (adsorben) (Othmer, 1963). Adsorpsi adalah penarikan dan perlekatan
molekul suatu benda ke permukaan benda lain tanpa terjadi perubahan kimiawi.

Proses adsorpsi secara umum dapat dibagi menjadi dua yaitu adsorpsi fisika
(physical adsorption : physiosorption) dan adsorpsi kimia (chemical adsorption :
chemosorption). Pada physiosorption terjadi ikatan yang sangat lemah melalui gaya
Van Der Walls, dapat pula berupa ikatan Hidrogen dan gaya elektrostatik antara
reagen dengan matriks polimer. Chemosorption memiliki ikatan yang lebih kuat,
umumnya reagen dengan matnks polimer terikat secara ikatan kovelan (Eggins and
Brian, 1996).

Energi yang dibutuhkan untuk adsorpsi fisika kurang lebih 15-20 kcal/molar
(63-84 kj/molar), dapat menempati pada semua permukaan, dan cukup pada
temperatur rendah yaitu kira-kira setengah dari temperatur kritik absorbat.
Sedangkan untuk adsorpsi kimia dibutuhkan energi kurang lebih 20-30 kcal/molar
(84-126 kj/molar), dan terjadi pada temperatur di atas temperatur kritik dari absorbat
(Parker, 1989). Untuk adsorpsi fisika merupakan suatu proses reversibel dan pada
adsorpsi kimia terbentuk persenyawaan pada permukaan. Namun hanya setebal satu

molekul, sedang pada adsorpsi fisika tebalnya dapat beberapa molekul.

a. Adsorpsi Larutan pada Permukaan Padat :

Adsorpsi larutan pada permukaan padat merupakan fenomena yang lebih |
komplek dibandingkan adsorpsi gas atau uap pada permukaan padat. Adsorpsi gas
atau uap pada permukaan padat mengikuti sistem satu komponen, sedangkan adsorpsi
larutan pada permukaan padat mengikuti sistem tiga komponen.

Zat penyerap (adsorben) padat dapat diklasifikasikan menjadi dua yaitu polar

dan non polar. Contoh adsorben polar adalah Alumina, Barium Sulfat, Kalsium :

Karbonat, Glass, Resin penukar ion, Silika Gel, Titanium dioksida, pasir, dan
beberapa oksida logam. Sedangkan contoh adsorben non polar adalah karbon hitam, !

grafit, resin organik dan plastik, paraffin, bubuk arang, dan beberapa sulfida logam.

e
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Adsorpsi polar dan non polar lebih menyukai fase yang sejenis. Tingkat
adsorptivitas adsorben polar lebih besar dibandingkan adsorben non polar, hal ini
disebabkan karena perbedaan potensial adsorpsi kedua adsorben tersebut. Potensial
adsorpsi adsorben pada permukaan polar disebut hidrofilik sedangkan pada
permukaan non polar disebut hidrofobik.

Untuk adsorpsi permukaan polar terbentuk lapisan hidrofobik (larutan
pertama), pada konsentrasi zat terlarut yang paling tinggi akan terbentuk permukaan
aktif ion yang berkebalikan dengan peristiwa di atas yaitu lapisan hidrifilik (lapisan
kedua) dimana pada lapisan im akan diserang oleh ion positif. Lapisan kedua
mengikuti aturan Traube tapi untuk lapisan pertama tidak (Othmer, 1963).

Secara umum besar kecilnya peristiwa adsorpsi sangat dipengaruhi oleh jenis
adsorben, jenis zat yang diadsorpsi, konsentrasi, luas permukaan, suhu dan tekanan.
Untuk adsorben yang memiliki permukaan yang luas, maka adsorpsinya juga semakin
besar. Sifat adsorpsi pada permukaan zat padat sangat aktif sangat selektif, artinya
pada pencampuran zat hanya ada satu komponen yang diadsorpsi oleh zat tertentu.
Makin besar konsentrasi, suhu, tekanan maka akan semakin besar pula adsorpsinya
dan selanjutnya berhenti setelah seluruh bidang muka adsorben muka tertutup.

Hubungan antara jumlah materi teradsorpsi dengan konsentrasi larutannya

dapat diekspresikan dengan persamaan adsorpsi Freundlich sebagai berkut:

dimana : x = berat materi yang diadsorpsi m = berat adsorben
¢ = konsentrasi larutan n.k= konstanta-konstanta adsorpsi

Persamaan di atas dapat pula dinyatakan sebagai berikut;
Log {x/m) 1o et s (2.6.2)

Sesuai dengan persamaan di atas, plot log (x/m) versus log ¢ secara teoritis

merupakan sebuah garis lurus. Oleh karena itu maka dapat diketahui harga-harga !
konstanta n dan k dimana n adalah intersep dan k adalah slope. Persamaan Freundlich ‘

merupakan persamaan empiris hasil perbandingan dengan alam.

R W 7.
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b. Adsorpsi Non Spesifik (Penukar Kation)

Membran penukar ion adalah resin penukar ion yang dibuat dalam bentuk
membran, yang mempunyai tahanan listrik rendah dan sangat permiabel terhadap ion
terseleksi, jadi membran penukar kation selektif terhadap kation. Reaksi pertukaran
ion adalah reaksi stoikiometris yang bersifat reversibel (dapat balik). Koefisien
distribust atau koefisien selektifitas dihitung dari data. Pada pertukaran ion-ion
dengan valensi sama, koefisien selektifitas tidak tergantung pada unit yang digunakan
untuk konsentrasi logam dalam fase resin atau pada fase larutan. Tetapi pertukaran
ion dengan tingkat valensi berbeda, gambarannya agak rumit. Dimana koefisien
distribusi ditentukan oleh aktivitas spesies-spesies pada kedua fase tersebut.

Selektifitas penggantian jumlah kation ditentukan oleh valensi dan derajat
hidrasi. Ion yang mempunyai valensi tinggi, kekuatan menggantinya lebih kuat. Ion
H" suka akan ion polivalen dan lebih tinggi derajat hidrasinya. Adsorpsi penukar
kation dapat digambarkan sebagai pembentukan komplek auter-sphere dengan gugus

fungsi permukaan adsorben secara elektrostatik.

2.6.2 Entrapment

Fntrapment merupakan metode immobilisasai dimana reagen diperangkap
dalam sel-sel membran. Reagen dicampurkan dengan larutan mono/polimer, yang
selanjutnya membentuk gel dan menjerat reagen tersebut. Namun masih terdapat
beberapa kekurangan di dalamnya;
1) hasil tersebut memimbulkan penghalangan schingga menghambat difusi analit,

yang menyebabkan reaksi menjadi lambat dan berpengaruh pada respon waktu,

2) komponen material kehilangan aktifitasnya melalui pori-pori gel.

Membran yang paling sering digunakan adalah bentuk gel poliacrilamida, starch gel,

nylon, dan silastic gel. '

e .
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2.6.3 Mikroencapsulasi .

Digunakan membran inert untuk memerangkap reagen pada tranduser.
Membran dapat melindungi reagen schingga menghasilkan sensor yang tahan
terhadap perubahan pH, temperatur, ionik strength dan secara tidak langsung
membran memiliki pori-pori dengan ukuran yang relatif’ kecil sehingga hanya dapat

dilewati oleh molekul yang berukuran kecil.

2.6.4 Crosslinking

Pada metode ini reagen ditkat secara kimia pada membran atau bahan
pendukung padat lainnya. Senyawa dengan dua gugus fungsi ini (reagen difungsi)
dapat mengikatkan reagen pada membran atau bahan pendukung lainnya.
Kekurangan dari tehnik crossl/inking adalah kerusakan pada kespesifikasikan reagen
dan hasil crosslinking merupakan senyawa yang sangat kaku (Eggins and Brnan,

1996).

2.6.5 lkatan Kovalen

Dalam ikatan kovalen, ikatan dirancang dengan memberikan gugus fungsi
pada membran ataupun bahan pendukung lainnya, sehingga memungkinkan
terjadinya ikatan antara reagen dengan gugus fungsi yang ditambahkan (Eggins and |
Brian, 1996). Reagen yang terimmobilisasi dalam matrik polimer akan membentuk 1

suatu sensor kimia yang mempunyai mekanisme tertentu.

2.7 Mekanisme Sensor Kimia
Sensor kimia merupakan suatu perangkat/alat (kecil) yang mampu mendeteksi

atau menentukan konsentrasi zat kimia dalam cairan maupun gas secara kontinyu dan

memasukkan atau memindahkan informasi ini menjadi sinyal optik maupun listrik. '

Penggunaan sensor kimia sangat luas seiring dengan semakin meningkatnya

kebutuhan analisa kimia, yaitu sebagai berikut (Kellner, et al/, 1998),

R - -
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a) Otomatisasi industri .
Pengukuran parameter kimia diperlukan untuk memonitoring dan mengontrol
proses industri melalui sensor kimia.

b) Monitoring lingkungan
Pengukuran pH air, kandungan logam berat, dan senyawa organik maupun gas
kimia beracun dapat dilakukan menggunakan sensor kimia.

¢) Monitoring in situ
Sensor kimia dapat digunakan untuk memonitoring hasil-hasil metabolisme
tubuh, obat-obatan, dan perbandingan mineral dalam tubuh.

Sensor kimia ada bermacam-macam diantaranya sensor eclektrokimia,
biosensor, dan sensor optik. Pada sensor elektrokimia terjadi interaksi antara analit
dan reagen maka perubahan yang terjadi dapat dideteksi melalui arus dan tegangan
yang terjadi. Sedangkan pada biosensor reaksi antara analit dengan reagen sangat
dipengaruhi oleh kerja enzim yang sebagian besar berfungsi sebagai katalis. Sensor
optik secara umum terdiri atas dua macam yaitu spectroscopic atau plain-fibre sensor
dan transduser kimiawi. Pada jenis pertama, serat optik berfungsi sebagai pengarah
sinar (light-guide), yang mengirimkan sinar dari sumbernya kedaerah pensensoran
dan mengirimkan kembali kedetektor. Dalam sampel, sinar berinteraksi dengan
spesies kimia yang dimonitor. Pada jenis kedua tranduser kimia dipasangkan dengan 4
serat optik. Analit berinteraksi dengan tranduser, dengan modulasi optik yang j
dihasilkan dimonitor melalui serat optik. Sensor ini lebih memfungsikan optik dalam
sistem sensornya, sehingga lebih banyak dikembangkan orang, disamping itu banyak
spesies analit yang tak berwarna dan non-luminisensi sehingga sensor jenis i lebih
mudah dan cocok untuk diterapkan.

Pada sensor optik terjadi interaksi antara analit dengan reagen (ligan) yang

menyebabkan kesetimbangan dan hasilnya respon warna yang reversible pada reagen :

immobilisasi. Jika reagen sebagai indikator langsung (Ind) bereaksi dengan ion logam ‘
analit (M) secara reversible maka akan membentuk komplek Mind, yang akan

menghasilkan perubahan warna;

e
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M+Ind = Mind ....... . (2.7.1)
Reaksi di atas mempunyai konstanta keseimbangan K;

(MInd]

(M] [Ind]
dalam keadaan setimbang, parameter dapat diukur melalui salah satu komponen

kesetimbangan yaitu dari jumlah [MInd] atau jumlah [Ind},.; yang merupakan total
reagen atau total konsentrasi indikator maka;
i) sy = INEIRTASTIDA] .o e cinas e TG s ssisisnsnass Nodad)

kemudian dapat dirumuskan sebagai berikut;

Mind | _ [MJK (2.7.4)
e e aRTe®. T ) 7
iy ) L YWa QRY (2.7.5)

[Ind} o  (1+IMIK)

Respon titik kritik bergantung pada konstanta kesetimbangan , yang secara
kasar diperluas dari K/10 ke K. 10 atau (pK + 1.ke pK — 1). Jadi, sensor reversibel
dengan indikator secara langsung membutuhkan konstanta kesetimbangan yang tepat
untuk range konsentrasi yang diinginkan. Konstanta kesetimbangan vaitu kesalahan
potensial dan hasil deviasi dan respon teori.

Sebagai contoh, variasi kekuatan ionik mempengaruhi K beberapa reaksi ion. |
Sehingga perkembangan sensor kimia untuk ion logam difokuskan pada perbaikan
pK dan reagen yang digunakan, salah satunya dengan reaksi pendukung polimer vang
sesuai untuk digunakan dalam immobilisasi reagen atau dengan mensintesis senyawa
baru sebagai reagen. Dalam situasi yang praktis, rasio [MInd] ke [Ind] diukur.

Selanjutnya respon sensor tidak tergantung pada total jumlah reagen, namun

tergantung pada konstanta kesetimbangan. ¢
i SAERL o r————————- (2.7.6) |
([Ind )K) '

S . e
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Pada saat konsentrasi logam tidak tergantung pada jumlah total reagen
[Ind]ioiar, sensor kimia im tidak sensitif pada berkurangnya reagen secara perlahan,
namun sensitif terhadap fluktuasi instrumen. Limitasi pendekatan rasio antara [MInd]
dan [Ind] harus memberikan jumlah dan presisi yang cukup. Akibatnya, range
dinamik akan menjadi limit.

Respon waktu pada sistem sensor ini utamanya dilakukan dengan proses
difusi dalam fasa padat dan diikuti oleh bentuk komplek antara ion logam dan ligan.
Ketika metode aliran diaplikasikan dalam sistem sensor 1ni, respon waktu (Rt) pada
titk x dan waktu t (M(x.,t)) dapat mengikuti hukum Ficks ke-2 dan difusi yaitu

sebagai berikut;

dimana D adalah koefisien difusi dan M yang melewati fasa padat, V adalah velositas

aliran pada daerah sekitar fasa padat, dan 6 adalah reaksi yang dikontrol oleh difusi

(6 = 4nr D [M]).

Sensor kimia memiliki banyak kelebihan antara lain;

1) sensor optik bersifat pasif secara elektris. Hal ini memungkinkan sensor optik
tersebut tidak terganggu oleh medan listrik dan medan magnet, sehingga secara
intrinsik relatif aman dan dapat dioperasikan pada daerah yang mudah meledak, |

2) dapat diminiaturasi dengan mudah. Jika membuat sensor yang relatif kecil maka
sampel vang dibutuhkan juga sedikit ,

3) konstruksinya cukup kuat (tidak mudah pecah seperti pada elektroda gelas),

Disamping kelebihan yang dimiliki oleh sensor kimia, ada juga kelemahannya yang

harus diperhatikan, yaitu;

1) waktu respon yang relatif lama. Hal in1 dimungkinkan karena terjadi transfer

massa antara analit dan membran yang mengandung reagen terimmobilisasi f
dalam bentuk fasa yang berbeda sehingga memerlukan waktu respon yang relatif |

lama,

o v
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2) terjadi photodekomposisi, photobleaching,

3) fluktuasi sumber sinar,

4) hilangnya signal optik (Kuswandi.B,2001).

Dari mekanisme sensor kimia di atas terlithat bahwa komplek antara reagen yang
terimmobilisasi dalam matrik dengan analit menghasilkan suatu respon kimia vang
berupa pembentukan warna sehingga dapat diukur dengan menggunakan

spektrofotometri UV-VIS.

2.8 Spektrofotometri UV-VIS

Jika energi elektromagnetik dilewatkan melalui spesi kimia, maka sebagian
ada yang diserap dan sebagian ada yang ditransmisikan. Dengan demikian intensitas
energl setelah keluar dari spesi akan berkurang. Energi elektromagnetik dengan
panjang gelombang yang sesuai akan terserap dan ditransfer ke atom atau molekul
yang menyebabkan elektron dari atom atau molekul tersebut tereksitasi dari tingkat
dasar ke tingkat yang lebih tinggi. Elektron yang tereksitasi dapat melepaskan energi
dengan proses radiasi panas dan kembali ke tingkat dasar.

Frekuensi spesies yang terabsorpsi dapat digunakan untuk mengidentifikasi
dan menganalisa spesies kimia tersebut, vaitu melalui spektrum absorpsi yang
diperoleh dan hubungan antara absorban dengan panjang gelombang yang diukur.
Setiap senyawa mempunyai tingkat energi yang spesifik sehingga frekuensi yang
diserap juga spesifik. Spektrum absorpsi vang dihasilkan oleh spesies pengabsorpsi
tergantung pada keadaan fisik maupun lingkungan, serta faktor dari dalam spesies
kimia itu sendiri misalnya kehomogenan larutan.

Dalam mempelajari serapan secara kuantitatif. berkas radiasi dikenakan pada

cuplikan dan intensitas radiasi yang ditransmisikan diukur. Radiasi yang diserap oleh

cuplikan ditentukan dengan membandingkan intensitas absorban dari berkas radiasi '

yang ditransmisikan bila spesies penyerap tidak ada dengan intensitas absorban yang

ditranmisikan bila gelombang elektromagnetik dilewatkan pada spesies.

g
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b

Hubungan antara besarnya intemsitas cahaya yang diserap oleh medium
dirumuskan oleh Lambert (Bouguer) dan Beer, yang sering disebut sebagai hukum
Lambert-Beer, yang secara matematis dapat dituliskan lo = Ia + It.

I, adalah sinar yang datang sedangkan I, adalah sinar yang diabsorb dan I, adalah

sinar yang ditransmisikan. Hukum Lambert-Beer dapat diilustrasikan sebagai berikut;

lo 1 L

—b—

Gambar 2.5 Serapan cahaya oleh spesi kimia

Kuantitas energi gelombang elektromagnetik yang diserap berbanding lurus dengan
jumlah spesies yang dilewati oleh gelombang elektromagnetik. Jumlah spesies
berbanding lurus dengan ketebalan medium (b). Hubungan antara ketebalan medium

b dengan besarnya penyerapan energi elektromagnetik dinyatakan Lambert sebagai;

logll‘—’ = kb

Sedangkan hubungan antara konsentrasi spesies ¢ dengan besarnya penyerapannya
dinyatakan Beer sebagai; |
I

logfzkc ’

t

dimana k menyatakan tetapan. Gabungan keduanya menghasilkan persamaan;

logI—O =kbe
It
Istilah log [/, dikenal sebagai absorban yang dinyatakan dengan A, sedangkan c

menyatakan konsentrasi spesies terlarut yang menyerap cahaya dan dinyatakan

sebagai mol/l. atau g/L.. Jika yang digunakan adalah c¢ yang dinyatakan dengan g/L

maka K disebut sebagai absorbtivitas dengan simbol a, sedangkan jika yang

S R
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digunakan mol/l. maka K disebut « absorbtivitas molar dengan simbol &
(Sastrohanidjojo, 1991).

Pengukuran cahaya vyang diserap secara langsung cukup sulit, sehingga
cahaya yang diserap diukur berdasarkan cahaya vang diteruskan oleh spesies kimia,
dengan demikian yang diukur adalah transmitan (T). Hubungan antara transmitan
dengan absorban adalah;

|
A=log¥ atau A=—log T

Hukum Lambert-Beer berlaku dengan asumst;

1) radiasi yang masuk adalah monokromatis,

2) spesies penyerap berkelakuan tidak tergantung satu terhadap lainnya dalam proses
penyerapan,

3) penyerapan terjadi pada volume yang mempunyai luas penampang yang sama,

4) dengan radiasi tenaga adalah cepat (tidak terjadi fluoresensi),

5) indek bias tidak tergantung pada konsentrasi (tidak berlaku pada konsentrasi yang
tinggi) (Sastrohanidjojo, 1991).

Besaran transmitan tersebut sering diukur sebagai persen transmitan sehingga,

%T = 1/1, x 100
Penerapan Hukum Lambert-Beer sering kali mengalami penyimpangan, sehingga

perlu diperhatikan dan diusahakan mengurangi terjadinya penyimpangan tersebut.
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu
3.1.1 Tempat
Penelittan 1m dilaksanakan di Laboratorium Kimia Analitk Jurusan Kimia

FMIPA Universitas Jember.

3.1.2 Waktu

Penelitian dilaksanakan mulai bulan Februan 2004 sampai Maret 2005.

3.2 Diagram Alir Penelitian

3.2.1 Fabrikasi Membran Optode

0.3 gPVA
®H,0+3mL T=90°C

l - didinginkan s/d T =40 “C

® 3 mL H,SO, Pa pertetes diaduk

- tetap diaduk pada T=50"C, 2,5 jam s/d larutan kental coklat tua
- dicetak pada fase pendukung
- dicelupkan dalam air es 3 menit
- cetakan dikeringkan dalam oven 40 “C, 5 hari
- membran yang terbentuk dipotong ukuran [ x lem
- dicelupkan
v
Best (IIT)-tris 1,10 phenantrolin

-t= 15 menit f,
- dikeringkan

Membran Ferriin
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3.2.2 Prosedur Kerja .

1 mL Fe(Illl)phen ||1 mL asam urat Membran Membran

@ 4 mL Buffer @ 1 mL Fe(lll)phen| @ 4 mL Buffer @ 4 mL Buffer

@ Aq. s/d 10 mL || ® 4 mL Buffer @© Aqg.s/d 10mL|| & Aq.s/d 10 mL
® Aq. s/d 10 mL I mL asam urat

kocok, ambil 1 mL
letakkan dalam kuvet

=N

ukur Ak

studi pengaruh pH
studi pengaruh waktu reduksi
studi pengaruh vitamin C dan urea
kurva kalibrasi larutan standart
kurva kalibrasi membran optode
ukur pengaruh pH dan waktu terhadap reduksi pada membran
pengaruh vitamin C dan urea terhadap reduksi membran

penentuan limit deteksi, sensitivitas, dan kelinieran

3.3 Bahan dan Alat Penelitian
3.3.1 Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah :
1) Poli(vinyl alkohol) pekat
2) H,S04 pekat 98 %
3) FeCl3.6H,O pa '

4) Tns(1,10-phenantrolin) p.a :
5) Hi:BOs; pa
6) NaCl pa

R s 1
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7) Na;BsO; pa .
8) NaOH pa

9) Larutan standart asam urat p.a
10) Na,CO;

11) Aquades p.a

3.3.2 Alat
Alat yang digunakan pada penelitian in1 adalah :
1) Neraca analitik
2) Labu leher tiga, merck Iwaki Pirex
3) Termometer
4) Pipet volum 5 mL, merck Iwaki Pirex
5) Bola pipet
6) Gelas ukur, merck Iwaki Pirex
7) Pipet tetes
8) Batang pengaduk
9) Pipet mohr 1 mL, merck Iwaki Pirex
10) Pipet mohr 5 mL, merck Iwaki Pirex
11) Labu ukur 10 mL, merck Iwaki Pirex }
12) Labu ukur 100 mL, merck Iwaki Pirex i
13) Botol semprot
[4) Spektrofotometer spectronic 21D
15) Kuvet
16) Tissue

17) Beaker glass, merck Iwaki Pirex

18) Magnet stirrer '
19) Anak stirrer
20) Pinset
21) Mistar

S!
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22) pH meter .
23) Spatula
24) Stopwatch

3.4 Pelaksanaan Penelitian
3.4.1 Persiapan Penelitian
Persiapan penelitian meliputi preparasi larutan buffer, larutan standart, larutan
blanko, dan larutan sampel.
a. Preparasi Larutan Buffer
Larutan buffer dengan range pH 3-6 dipreparasi dari larutan natrium asetat
dan asam asetat dengan konsentrasi masing-masing 0,1 M; sedangkan untuk
range pH 7-8 digunakan 0,2 M asam borat; 0,05 M natrium klorida; 0,05 M
natrium tetra borat (Odo and Hirotaka, 1998).
b. Preparasi Larutan Standart
Larutan-larutan standart yang diperlukan dalam penelitian ini adalah;
1). Larutan asam urat
Larutan asam urat dengan konsentrasi 100-600 ppm diperoleh dari
larutan induk asam urat 1000 ppm yang dibuat dengan melarutkan
150 mg asam urat ditambah 150 mg Na,CO; dan ditambah aquades
sampai dengan 150 ml. Selanjutnya dan larutan standart asam urat
1000 ppm i1 dibuat larutan asam urat dengan konsentrasi 100-600 ppm
sebanyak 50 ml.

. Besi (1)

(g
~—

Larutan best (III) 1000 ppm dibuat dengan melarutkan 1,208 g
FeCl;.6H,O ditambah 0,625mi H,SO4 0,005 M lalu ditambah dengan

aquades sampai dengan 250 ml.

-
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a). Tnis(1.10 phenantrolin) .
Larutan tris(1,10 phenantrolin) 1000 ppm dibuat dengan melarukan
0.273 g phenantrolin H,O kedalam aquades sampai dengan 250 ml
sambil dipanaskan.
b). Komplek Besi (I1)-tris( 1,10 phenantrolin)
Dicampur larutan besi (III) dengan tris(1,10 phenantrolin) dengan
perbandingan 1:3.
c. Preparasi Larutan Blanko
Larutan blanko disiapkan dengan prosedur yang sama dengan larutan
standart (3.4.1.2) kecuali tanpa penambahan larutan asam urat dan

menggantinya dengan aquades.

3.4.2 Fabrikasi Membran Optode (Membran Ferriin)

0,3 gram poli(vinyl alkohol) dilarutkan dengan aquades panas + 90°C
sebanyak + 3 ml pada labu leher tiga, lalu didinginkan. Setelah suhu larutan
40°C ditambahkan 3 mL H,SO, pekat tetes demi tetes, dilakukan pengadukan,
dan temperatur dijaga 50°C. Larutan polimer diaduk pada suhu 50°C selama
2.5 jam sampai terbentuk larutan kental berwarna coklat tua.

Larutan kental polimer dicetak pada plastik transparan tak berwarna
(bening) kemudian dicelupkan dalam aquades dingin selama 3 memt. Cetakan
membran dikeringkan dalam oven dengan suhu 40°C selama 5 hari. Membran
yang terbentuk kemudian dipotong dengan ukuran 1 x 1 cm. Selanjutnya
dicelupkan dalam larutan komplek besi(IlI)-tris(1,10- phen) dan dikeringkan,

sehingga menghasilkan membran ferriin.
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3.4.3 Parameter yang Ditentukan .
a. Penetapan panjang gelombang maksimum

Larutan blanko digunakan | mL larutan komplek besi (111)-tris(1,10-
phenantrolin) 1000 ppm ditambah 4 mL larutan buffer pH 5 kemudian
ditambah aquades sampai menjadi 10 mL.

Larutan standart digunakan | mL larutan asam urat 300 ppm ditambah
I mL larutan komplek besi (I11)- tris( 1, 10-phenantrolin) 1000 ppm ditambah
4 mL larutan buffer pH 5 kemudian ditambah aquades sampai menjadi
10 mL.

Dilakukan pengukuran absorban dari larutan blanko (untuk
mengetahul background) dan larutan standart pada panjang gelombang VIS
(400-700 nm) dengan interval 10 nm. Pengukuran dilanjutkan dengan
interval 2 nm pada panjang gelombang yang mendekati serapan maksimum.

b. Studi pengaruh pH

Larutan blanko digunakan I mL larutan komplek besi (I1I)-tris(1,10-
phenantrolin) 1000 ppm ditambah 4 mL larutan buffer pH 2 kemudian
ditambah aquades sampai menjadi 10 mL.

Larutan standart digunakan 1 mL larutan asam urat 300 ppm ditambah
1 mL larutan komplek besi (1I1)- tris(1,10-phenantrolin) 1000 ppm ditambah
4 mL larutan buffer pH 2 kemudian ditambah aquades sampai menjadi |
10 mL.

Larutan komplek yang terbentuk diukur absorbannya pada panjang
gelombang maksimum. Diulangi dengan cara yang sama pada buffer pH 3
sampai pH 8.

c. Studi pengaruh waktu reduksi

Larutan blanko digunakan 1 mL larutan komplek besi (III)-tris(1,10- -

v —

phenantrolin) 1000 ppm ditambah 4 mL larutan buffer pH optimum

kemudian ditambah aquades sampai menjadi 10 mL.

e -
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Larutan standart digunakan 1 mL larutan asam urat ditambah 1 mL
larutan komplek besi (III)- tris(1,10-phenantrolin) 1000 ppm ditambah
4 mL larutan buffer pH optimum kemudian ditambah aquades sampai
menjadi 10 mL.

Dilakukan pengukuran absorban pada panjang gelombang maksimum
dan dibuat variasi waktu 5 — 30 menit dengan interval 5 menit untuk tiap
konsentrasi larutan standart asam urat (100, 300, dan 500 ppm). Dibuat
kurva kalibrasi absorban terhadap waktu.

d. Studi pengaruh vitamin C

Larutan blanko digunakan | mL larutan komplek besi (I1T)-tris(1,10-
phenantrolin) 1000 ppm ditambah 4 mL larutan buffer pH optimum
kemudian ditambah aquades sampai menjadi 10 mL.

Larutan standart digunakan 1 mL larutan asam urat ditambah 1 mL
larutan komplek besi (III)- tris(1,10-phenantrolin) 1000 ppm ditambah
0.5 mL vitamin C dan 4 mL larutan buffer pH optimum kemudian ditambah
aquades sampai menjadi 10 mL.

Kemudian diukur absorban pada panjang gelombang maksimum dan
diulangi untuk konsentrasi asam urat 0-600 ppm dengan interval 100 ppm.

e. Studi pengaruh urea

Larutan blanko digunakan 1 mL larutan komplek besi (III)-tris(1,10-
phenantrolin) 1000 ppm ditambah 4 mL larutan buffer pH optimum
kemudian ditambah aquades sampai menjadi 10 mL.

Larutan standart digunakan | mL larutan asam urat ditambah 1 mL

larutan komplek besi (III)- tris(1,10-phenantrolin) 1000 ppm ditambah
0,5 mL urea dan 4 mlL larutan buffer pH optimum kemudian ditambah

aquades sampai menjadi 10 mL. F
Kemudian diukur absorban pada panjang gelombang maksimum dan '

diulangi untuk konsentrasi asam urat 0-600 ppm dengan interval 100 ppm.

A =
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f. Kurva kalibrasi larutan standart

[Larutan blanko digunakan | ml. larutan komplek besi (I11)-tris(1,10-
phenantrolin) 1000 ppm ditambah 4 ml. larutan buffer pH optimum
kemudian ditambah aquades sampai menjadi 10 mL.

Larutan standart digunakan | mL larutan asam urat ditambah 1 mL
larutan komplek besi (I1I)- tris(1,10-phenantrolin) 1000 ppm ditambah 4 mL
larutan buffer pH optimum kemudian ditambah aquades sampai menjadi
10 mL.

Kemudian diukur absorbannya pada panjang gelombang maksimum
untuk konsentrasi asam urat 0-600 ppm dengan interval 100 ppm. Dibuat
kurva konsentrasi terhadap absorban.

Pengaruh pH terhadap reduksi pada membran

Digunakan 1 mL larutan asam urat 300 ppm dan 4 mL larutan buffer
pH 2, lalu dimasukkan kuvet dan ditambahkan membran ferriin. Setelah
30 menit membran tersebut diukur absorbannya pada panjang gelombang
maksimum. Diulangi dengan cara yang sama untuk larutan buffer pH 3

sampai pH 8.

. Pengaruh waktu terhadap reduksi pada membran

Digunakan 1 mL larutan asam urat dan 4 mL larutan buffer pH
optimum, lalu dimasukkan kuvet dan ditambahkan membran ferriin.
Dilakukan pengukuran absorban pada panjang gelombang maksimum dan
dibuat variasi waktu 0-30 menit dengan interval 5 menit untuk tiap
konsentrasi asam urat (100 ppm, 300 ppm, dan 500 ppm). Dibuat kurva

kalibrasi absorban terhadap waktu.

. Pengaruh vitamin C terhadap reduksi pada membran

Digunakan | mL larutan asam urat 600 ppm ditambah 0.5 mL
vitamin C dan 4 mL larutan buffer pH optimum kemudian dimasukkan

dalam kuvet dan ditambah membran ferriin.



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

32

Kemudian diukur absorban pada panjang gelombang maksimum dan

diulangi untuk konsentrasi asam urat 0-600 ppm dengan interval 100 ppm.
J. Pengaruh urea terhadap reduksi pada membran

Digunakan 1 mL larutan asam urat 600 ppm ditambah 0,5 mL urea
dan 4 mL larutan buffer pH optimum kemudian dimasukkan dalam kuvet
dan ditambah membran ferriin.

Kemudian diukur absorban pada panjang gelombang maksimum dan
diulangi untuk konsentrasi asam urat 0-600 ppm dengan interval 100 ppm.

k. Kurva kalibrasi membran optode (membran ferriin)

Pembuatan kurva kalibrasi membran optode (membran ferriin)
dilakukan dengan prosedur yang sama dengan kurva kalibrasi metode
larutan, tetapi tanpa penambahan reagen-reagen pendukung lain. Larutan
standart asam urat (0-600 ppm dengan interval 100 ppm) dimasukkan dalam
kuvet yang telah berisi/dilapisi membran optode (Membran [erriin).
Kemudian diukur absorbannya pada panjang gelombang maksimum dan

dibuat kurva konsentrasi terhadap absorban.

3.4.4 Validasi Metode
a. Penentuan limit deteksi (LOD)

Menurut Miller (1993). limit deteksi merupakan konsentrasi terkecil
atau jumlah terendah suatu analit yang dapat ditentukan. Limit deteksi
diperoleh melalui rumus;

Yoo = Yolanko + 3 S.Dbianko

. . ¥
Limit deteksi (X, op) = “iop—94
slope

Y1op adalah serapan/intensitas limit deteksi, Yy adalah serapan/intensitas :

blanko, S.Dyjunko adalah standard deviasi blanko, « adalah intersep

persamaan kurva kalibrasi, dan s/ope adalah gradien kurva kalibrasi.
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BAB 5. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan sebagai berikut;
1) kondisi optimal operasional penentuan kadar asam urat dengan komplek besi
(IIT)-tns(1-10 phenantrolin) meliputi;
a) panjang gelombang maksimum metode larutan sebesar 512 nm dan metode
membran sebesar 514 nm,
b) pH optimum metode larutan terietak pada pH 6 dan metode membran pada
pH 4,
¢) waktu respon metode larutan 25 menit dan metode membran 15 menit,
2) karaktenistik analitik komplek besi (IT)-tris(1-10 phenantrolin) untuk penentuan
kadar asam urat adalah;
a) limit deteksi untuk metode larutan sebesar 72,987 ppm dan metode membran
sebesar 138,253 ppm,
b) sensitifitas metode larutan sebesar 8107 Abs/ppm dan metode membran
sebesar 6.107 Abs/ppm,
c¢) koefisien korelasi (r) metode larutan sebesar 09858 dan metode membran
sebesar 09852,
d) hasil analisis menggunakan metode larutan menunjukkan hasil yang
berkesesualan metode membran,

3) wvitamin C berpengaruh pada absorban dan urea sedikit mempengaruhi absorban.

44
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5.2 Saran .
Pengembangan sensor kimia optik untuk deteksi asam wurat berbasis

membran ferriin masith memerlukan penelitian lebih lanjut mengenai beberapa hal
berikut;
1) pencetakan membran poli(vinyl hidrogen sulfat) secara manual masih kurang

merata,

2) daya lekat membran terhadap fase pendukung masih memiliki kualitas kurang

baik sehingga diperlukan studi lanjutan mengenai teknik pencetakan secara

otomatis.

-
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Lampiran A .

Data Absorban Reduksi Besi (III) 1,10-Phenantrolin dalam Penentuan Panjang
Gelombang Maksimum.

1. Metode Larutan

1.1 Pengukuran dengan interval 10 nm pada panjang gelombang 400-600 nm.

. Absorban Fe-Phen (A) Rata- Absorban Fe-Phen Asam Urat (B) Rata- Selisih

(nm) U] U2 U3  Rata Ul U2 U3 Rata (B-A)
400 0023 0022 0022 0022 0087 0.090 0.080  0.089 0.066
410 0.021 0.021 0.020 0.021 0.090 0.091 0.092  0.091 0.071
420 0.020 0021 0020 0021  0.092 0.094 0.093  0.093 0.073
430 0.020 0.020 0.020 0.020  0.093 0.095 0.095  0.094 0.074
440 0018 0019 0019 0019 0094 0.096 0.097 0.09 0.077
450 0017 0018 0019 0019 0097 0.097 0.099  0.098 0.079
460 0016 0016 0017 0017  0.100 0.101 0.102  0.101 0.085
470 0.016 0015 0017 0016  0.100 0.104 0.103  0.102 0.086
480 0015 0014 0015 0015 0.104 0.106 0.105  0.105 0.091
490 0.014 0014 0.015 0015 0.108 0.109 0.108  0.108 0.094
500 0.014 0.014 0014 0014  0.120 0.124 0.122  0.122 0.108
510 0013 0.014 0.013 0014 0.123 0.125 0.124  0.124 0.111
520 0013 0012 0011 0012  0.097 0.100 0.098  0.098 0.087
530 0012 0.010 0.010 0010  0.090 0.087 0.088  0.088 0.078
540 0.006 0.008 0.009 0009  0.069 0.070 0.072  0.070 0.062
550 0.002 0.001 0002 0.002  0.045 0.048 0.046  0.046 0.045
560 0.001 0.000 0001 0.001 0.032 0.035 0.031  0.033 0.032
570 0.000 0.000 0.000 0.000 0.024 0.027 0.026  0.026 0.026
580 0.000 0.000 0.000 0.000 0.024 0.025 0.024  0.024 0.024
590 0.000 0.000 0.000 0.000 0.023 0.024 0.022  0.023 0.023
600 0.000 0.000 0.000 0.000 0020  0.021 0.020  0.020 0.020
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49
1.2 Pengukuran dengan interval 2 nm pada panjang gelombang 500-520 nm
Absorban Fe-Phen (A) Rata-  Absorban Fe-Phen Asam Urat (B) Rata- Selisih
Ul U2 U3 Rata Ul U2 U3 Rata (B-A)
0018 0.018 0.019 0.018 0.098 0.098 0.100  0.099 0.080
0.018 0.017 0.018 0.018 0.098 0.100 0.100 0.099 0.082
0.017 0.016 0.018 0.017 0.100 0.100 0.102 0.101 0.084
0.016 0.015 0.017 0.016 0.103 0.104 0.104 0.104 0.088
0.015 0.015 0016 0.015 0.104 0.106 0.105 0.105 0.090
0.015 0.015 0.016 0.015 0.106 0.107 0.106  0.106 0.091
0.014 0.014 0015 0014 0.109 0.110 0.110  0.110 0.095
0.014 0014 0.015 0014 0.103 0.103 0.104  0.103 0.089
0.012 0.013 0014 0.013 0.101 0.102 0.102 0.102 0.089
0.012 0012 0013 0.012 0.097 0.098 0.098  0.098 0.085
0.011 0.012 0.013 0.012 0.097 0.097 0.096 0.097 0.085
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2. Metode Larutan .
2.1 Pengukuran dengan interval 10 nm pada panjang gelombang 400-650 nm.
i Absorban Fe-Phen (A) Rata- Absorban Fe-Phen Asam Urat (B) Rata- selisih
A (nm) =
Ul U2 U3 Rata Ul U2 U3 Rata  (B-A)
400 0.107 0.108 0.110 0.108 0.026 0.024 0.027 0.025 -0.083
410 0.082 0.085 0084 0.083 0.031 0.028 0.029 0.030 -0.054
420  0.065 0.064 0.064 0.064 0.036 0.038 0.041 0.038 -0.026
430  0.050 0.050 0.053 0.051 0.041 0.040 0.042 0.041 -0.010
440 0.038 0.040 0041 0.040 0.044 0.041 0.043 0.043 0.003
450  0.030 0.032 0.030 0.030 0.047 0.048 0.049 0.048 0.0I8
460 0.024 0.022 0025 0.023 0.051 0.050 0.054 0.052 0.028
470 0.018 0.019 0016 0.018 0.055 0.059 0.058 0.057 0.040
480 0.015 0.019 0.016 0.016 0.060 0.060 0.060 0.060 0.044
490 0011 0.012 0014 0.012 0.061 0.062 0.065 0.063 0.050
500 0.010 0.011 0011 0.011 0.062 0.064 0.065 0.064 0.053
510  0.008 0010 0.010 0.009 0.063 0.066 0.065 0.065 0.055
520  0.007 0.007 0.008 0.008 0.057 0.055 0.058 0.057 0.049
530 0.006 0.006 0.007 0.006 0.047 0.052 0.050 0.049 0.043
540 0.005 0.005 0.006 0.005 0.034 0.038 0.037 0.036 0.031
550  0.004 0.004 0.005 0.004 0.021 0.018 0.019 0.019 0.015
560 0.004 0.004 0005 0.004 0.013 0.011 0.0i6 0.014 0.009
570 0.004 0.003 0.004 0.004 0.008 0.010 0.009 0.009 0.005
580 0.003 0.003 0.004 0.003 0.005 0.008 0.006 0.007 0.004
590 0.003 0.002 0.003 0.003 0.003 0.005 0.006 0.005 0.002
600 0.002 0.002 0.003 0.002 0.002 0.005 0.005 0.004 0.002
610  0.002 0.002 0003 0.002 0.002 0.004 0.005 0.003 0.001
620 0002 0.002 0001 0.001 0.001 0.003 0.003 0.003 0.001
630 0.002 0.001 0.001 0.001 0.001 0.002 0.002 0.002 0.001
640  0.001 0001 0.001 0.001 0.001 0.002 0.001 0.001  0.000
650 0.001 0.000 0.001 0.001] 0.001 0.001 0.000 0.000 0.000
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2.2 Pengukuran dengan interval 2 nm pada panjapg gelombang 490-520 nm
) Absorban Fe-Phen (A) Absorban Fe-Phen Asam Urat (B) Rata- Selisih
A (nm) Rata-Rata
Ul U2 U3 Ul U2 U3 Rata (B-A)
490 0012 0.013 0.013 0.013 0.057 0.058 0.058 0.057 0.045
492 0.011 0.010 0011 0.011 0.057 0.058 0.058 0.057 0.047
494 0010 0.010 0.011 0.010 0.057 0.059 0.058 0.058 0.048
496 0.010 0.010 0.010 0.010 0.057 0.059 0.059 0.059 0.049
498 0.009 0.009 0.010 0.009 0.058 0.059 0.061 0.059 0.050
500 0.009 0.009 0.009 0.009 0.058 0.062 0.061 0.060 0.051
502  0.009 0.008 0.009 0.009 0.058 0.062 0.063 0.061 0.053
504 0.008 0.008 0.009 0.009 0.059 0.062 0.063 0.061 0.053
506 0.008 0.008 0008 0.008 0.059 0.062 0.065 0.062 0.054
508 0.008 0.007 0.008 0.008 0.060 0.063 0.065 0.062 0.055
510 0.007 0.007 0.008 0.007 0.060 0.064 0.066 0.063 0.056
512 0.007 0007 0.007 0.007 0.064 0.066 0.066 0.065 0.058
514 0.007 0.007 0.007 0.007 0.068 0.066 0.066 0.067 0.060
516 0.007 0.007 0.006 0.006 0.060 0.058 0.057 0.058 0.052
518 0.006 0.005 0.006 0.006 0.060 0.057 0.055 0.057 0.051
520 0.006 0.005 0.005 0.005 0.058 0.057 0.055 0.057 0.051
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Lampiran B

-

Data Absorban Reduksi Besi (1I) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan pH Optimum
1. Metode Larutan

Absorban
pH : Rata-Rata STDV
Ul U2 U3
3 0.035 0.037 0.041 0.037 0.003
4 0.046 0.047 0.045 0.046 0.001
5 0.063 0.062 0.061 0.062 0.001
6 0.095 0.097 0.099 0.097 0.002
T 0.058 0.058 0.057 0.058 0.001
8 0.021 0.024 0.027 0.024 0.003
2. Metode Membran
Absorban
pH === e Rata-Rata STDV
Ul U2 U3
3 0.032 0.033 0.030 0.032 0.002
4 0.050 0.051 0.051 0.051 0.001
5 0.032 0.033 0.035 0.033 0.002
6 0.029 0.028 0.030 0.029 0.001
7§ 0.011 0.012 0.011 0.011 0.001
8 0.001 0.002 0.003 0.002 0.001
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Lampiran C s
Data Absorban Reduksi Besi (T1T) I,10-phenantrolin dalam Penentuan Waktu Reduksi
1. Metode Larutan

I.1 Data Absorban Reduksi Besi (11I) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan Waktu
Reduksi Optimum dengan konsentrasi asam urat 100 ppm

. Absorban
Waktu (menit) Rata-Rata STDV
Ul U2 U3
5 0.044 0.044 0.045 0.044 0.001
10 0.052 0.048 0.051 0.050 0.002
15 0.055 0.052 0.052 0.053 0.002
20 0.056 0.052 0.055 0.054 0.002
25 0.058 0.057 0.057 0.057 0.001
30 0.058 0.057 0.057 0.057 0.001

1.2 Data Absorban Reduksi Besi (I1I) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan Waktu
Reduksi Optimum dengan konsentrasi asam urat 300 ppm

) Absorban
Waktu (menit) Rata-Rata STDV
Ul U2 U3

S5 0.064 0.061 0.062 0.062 0.002

10 0.069 0.068 0.068 0.068 0.001

15 0.072 0.070 0.072 0.071 0.001

20 0.078 0.079 0.080 0.079 0.001

Z5 0.078 0.079 0.080 0.079 0.001

30 0.078 0.079 0.080 0.079 0.001

1.3 Data Absorban Reduksi Besi (III) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan Waktu
Reduksi Optimum dengan konsentrasi asam urat 500 ppm

Absorban

Waktu (menit) Rata-Rata STDV
Ul U2 U3
5 0.074 0.075 0.072 0.074 0.002
10 0.083 0.084 0.081 0.083 0.002
15 0.087 0.088 0.086 0.087 0.001
20 0.087 0.089 0.088 0.088 0.001
25 0.087 0.089 0.088 0.088 0.001
30 0.087 0.089 0.088 0.088 0.001
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2. Metode Membran .
2.1 Data Absorban Reduksi Besi (III) [,10-phenantrolin dalam Penentuan Waktu
Reduksi Optimum dengan konsentrasi asam urat 100 ppm.

Waktu _ Absorban

. = = — Rata-Rata STDV
(menit) Ul U2 U3

5 0.032 0.033 0.032 0.032 0.001
10 0.041 0.040 0.043 0.041 0.002
15 0.044 0.045 0.046 0.045 0.001
20 0.044 0.045 0.046 0.045 0.001
25 0.044 0.045 0.046 0.045 0.001
30 0.044 0.045 0.046 0.045 0.001

2.2 Data Absorban Reduksi Besi (III) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan Waktu
Reduksi Optimum dengan konsentrasi asam urat 300 ppm.

Wakiu o : Rata-Rata STDV

(menit) Ul U2 U3
5 0.048 0.047 0.047 0.047 0.001
10 0.052 0.052 0.051 0.052 0.001
s 0.054 0.053 0.055 0.054 0.001
20 0.054 0.053 0.055 0.054 0.001
25 0.054 0.053 0.055 0.054 0.001
30 0.054 0.053 0.055 0.054 0.001

2.3 Data Absorban Reduksi Besi (II) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan Waktu
Reduksi Optimum dengan konsentrasi asam urat 300 ppm.

Waktu Absorban

L — Rata-Rata STDV
(menit) Ul U2 U3
5 0.052 0.053 0.050 0.052 0.002
10 0.065 0.067 0.068 0.067 0.002
15 0.071 0.072 0.071 0.071 0.001
20 0.071 0.072 0.071 0.071 0.001
Z5 0.071 0.072 0.071 0.071 0.001
30 0.071 0.072 0.071 0.071 0.001 .

R -
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Lampiran D

Data Absorban Reduksi Besi (II) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan Kurva

-

55

Kalibrasi
1. Metode Larutan
e L Absotten Rata-Rata STDV
(ppm) Ul U2 U3
0 0.042 0.043 0.042 0.042 0.001
100 0.058 0.058 0.056 0.057 0.001
200 0.064 0.065 0.063 0.064 0.001
300 0.072 0.070 0.073 0.072 0.002
400 0.078 0.076 0.079 0.078 0.002
500 0.084 0.082 0.086 0.084 0.002
600 0.089 0.091 0.089 0.090 0.001
2. Metode Membran
fhsym Unst - Rata-Rata STDV
(ppm) Ul U2 U3
0 0.046 0.046 0.045 0.046 0.001
100 0.051 0.052 0.051 0.051 0.001
200 0.061 0.059 0.062 0.061 0.002
300 0.068 0.068 0.067 0.068 0.001
400 0.076 0.075 0.076 0.076 0.001
500 0.079 0.079 0.078 0.079 0.001
600 0.082 0.083 0.082 0.082 0.001
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Lampiran E .
Data Absorban Reduksi Besi (III) 1,10-phenantrolin dengan Penambahan Vitamin C
0,5 mL
1. Metode Larutan
Asam Urat Absorban Rata-Rata STDV
(ppm) Ul U2 U3
0 0.042 0.043 0.042 0.042 0.001
100 0.118 0.120 0.120 0.119 0.001
200 0.163 0.164 0.167 0.165 0.002
300 0.181 0.179 0.180 0.180 0.001
400 0.198 0.202 0.200 0.200 0.002
500 0.231 0.231 0.232 0.231 0.001
600 0251 0.253 0.254 0.253 0.002
2. Metode Membran
i fponsn Rata-Rata STDV
(ppm) Ul U2 U3
0 0.046 0.046 0.045 0.046 0.001
100 0.101 0.102 0.102 0.102 0.001
200 0.111 (Lt 0.109 0.111 0.002
300 0.138 0.141 0.142 0.140 0.002
400 0.168 7 1 0.169 0.169 0.002
500 0.189 0.191 0.189 0.190 0.001
600 0.232 0.233 0.235 0.233 0.002
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Lampiran F

Data Absorban Reduksi Besi (III) 1,10-phenantrolin

-

57

dengan Penambahan Urea

0.5 mL
1. Metode Larutan
Asam Urat Absern Rata-Rata STDV
(ppm) Ul U2 U3
0 0.042 0.043 0.042 0.042 0.001
100 0.065 0.067 0.068 0.067 0.002
200 0.073 0.073 0.076 0.074 0.002
300 0.084 0.081 0.082 0.082 0.002
400 0.090 0.093 0.090 0.091 0.002
500 0.097 0.098 0.098 0.097 0.001
600 0.108 0.110 0.111 0.110 0.002
2. Metode Membran
S U Pt Rata-Rata STDV
(ppm) Ul U2 U3
0 0.046 0.046 0.045 0.046 0.001
100 0.066 0.068 0.066 0.067 0.001
200 0.079 0.081 0.081 0.080 0.001
300 0.085 0.087 0.088 0.087 0.002
400 0.094 0.097 0.095 0.095 0.002
500 0.101 0.103 0.101 0.102 0.001
600 0.106 0.109 0.107 0.107 0.002
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Lampiran G .

Perbandingan Data Absorban Reduksi Besi (I11) 1,10-phenantrolin dalam Penentuan
Kurva Kalibrasi
1. Metode Larutan

Asam Urat Absorban Rata-Rata
(ppm) Asam Urat Asam Urat + Vit. C Asam Urat + Urea

0 0.042 0.042 0.042

100 0.057 0.119 0.067
200 0.064 0.165 0.074
300 0.072 0.180 0.082
400 0.078 0.200 0.091
500 0.084 0.231 0.097
600 0.090 0.253 0.110

2. Metode Membran

Asam Urat Absorban
(ppm) Asam Urat Asam Urat + Vit. C Asam Urat + Urea

0 0.046 0.046 0.046

100 0.051 0.102 0.067
200 0.061 0.111 0.080
300 0.068 0.140 0.087
400 0.076 0.169 0.095
500 0.079 0.190 0.102
600 0.082 0.233 0.107
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Lampiran H
Perhitungan Limit Deteksi

1. Metode Larutan

59

Xi Yi Sfu (Yi' 5’!) (YI‘ yl)z
0 0.042 0.0469 -0.0049000 2.4.107
100 0.057 0.0549 0.0021000 4,41.10°
200 0.064 0.0629 0.0011000 1.21.10°
300 0.072 0.0709 0.0011000 1,21.10°
400 0.078 0.0789 -0.0009000 0.81.10°
500 0.084 0.0869 -0.0029000 8.41.10°
600 0.090 0.0949 -0.0049000 2.401.10°
B y Jumlah 6.407.10°
6.407.107° )
S. Dhl:mkn = = - 7 = 0,358 1=

Yoiunko = 0,0469 (intersep persamaan kurva kalibrasi)
Yoomy =Yu+3.SDy

=0,042 +3.0,358.10°

=5274.107

_ YpL0op - intersep

Maka Limit Deteksi (X;op)
slope

52741072 ~ 0.0469
0,00008

=T12987

Jadi hmit deteksi pada daerah konsentrasi 0 ppm
72,987 ppm.

— 600 ppm adalah sebesar
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2. Metode Membran .
Xi Yi Vi (vi- ¥3) (v )
0 0.046 0.0470 -0.0010000 1.10°
100 0.051 0.0530 -0.0020000 4.10°
200 0.061 0.0590 0.0020000 410°
300 0.068 0.0650 0.0030000 910°
400 0.076 0.0710 0.0050000 2,510
500 0.079 0.0770 0.0020000 4.10°
600 0.082 0.0830 -0.0010000 110°
Jumlah 48107
Bl -5
S D = L0i=9)" _ 1/4’8' 19 " 30081073
n-—2 7-2
Yolanko = 0,047 (intersep persamaan kurva kalibrasi)

Y(I‘( D) == Yh N 3.SD|~,
=0,046 + 3 .3.098.10°
=5.30.107

_ YLOD - intersep
slope

Maka Limit Deteksi (X;op)

5301072 — 0.047
0.00006

= 138,253

Jadi limit deteksi pada daerah konsentrasi 0 ppm — 600 ppm adalah sebesar

138,253 ppm

——
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Lampiran 1 .

61

Perhitungan Uji t-berpasangan pada Pengukuran Absorban Menggunakan Metode

Larutan dan Metode Membran

Xd (xd—xd) (xd-xd)?
-0.004 -0.007 49107
0.006 0.003 9.10°
0.003 0.000 0.000
0.004 0.001 1.10°
0.002 -0.001 1.10°
0.005 0.002 4.10°
0.008 0.005 2,5.10°

8.9.10°

No Konsentrasi Metode Metode
- (ppm) Larutan Membran
1 0 0.042 0.046
2 100 0.057 0.051
3 200 0.064 0.061
4 300 0.072 0.068
5 400 0.078 0.076
6 500 0.084 0.079
it 600 ~ 0.090 0.082

— Xd rata-rata = 0,003
=9
Sd* = 89.10 ©
7-1
. 5 A3 =
Sd  =4/1,483.10 ° =0,385.10" -
. _xdvn 00037 ok

Sd 385102

db =7-1=6,selang kepercayaan 95%, t — tabel pada o x5 = 2,447

Nilai t hitung < t tabel : Ho diterima,

vang menunjukkan bahwa dua metode

pengukuran memiliki kesesuaian.

J( -"F' ﬂm““‘ \

Lles

--ﬁ
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