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Sambutan Ketua Panitia SN-KPK 11
(Seminar Nasional Kimia dan Pendidikan Kimia II)

Assalamu’alaikum warohmatullohi wabarokaatuh.

Pertamakali izinkan saya untuk mengucap syukur alhamdulillah ke hadirat Allah SWT atas segala
rahmat-Nya, bahwa pada hari ini tanggal 13 Maret 2010 kita bersama-sama mengikuti Seminar
Nasional Kimia dan Pendidikan Kimia Il (SN-KPK Il) di Kampus Kentingan UNS Solo.

Seminar Nasional Kimia dan Pendidikan Kimia Il (SN-KPK i) merupakan salah satu wadah temu
iimiah berkala yang diselenggarakan Program Studi Pendidikan Kimia PMIPA FKIP UNS sebagai
ajang komunikasi dan sharing idea yang bertujuan turut serta memajukan dan mengembangkan
iimu pengetahuan dan teknologi di bidang kimia dan pendidikan kimia di Indonesia. Terkait dengan
Dies Natalis UNS ke-34, seminar tahun ini mengangkat tema “Riset dan Pembelajaran Kimia
dalam Pengembangan Kompetensi Profesional”

Pengajuan tema tersebut dilandasi pemikiran bahwa perguruan tinggi memiliki tanggungjawab
moral untuk berperan secara aktif dan sinergis bekerjasama dengan lembaga lain menyiapkan
sumberdaya manusia yang memiliki kompetensi yang dituntut oleh dinamika masyarakat.
Kompetensi itu sendiri merupakan satu kesatuan utuh yang menggambarkan potensi,
pengetahuan, keterampilan, dan sikap yang terkait dengan profesi tertentu yang dapat
diaktualisasikan dan diujudkan dalam bentuk tindakan atau kinerja untuk menjalankan profesi
tertentu.

Dalam ranah pengembangan penelitian dan pendidikan, dari beragam jenis kompetensi
(kompetensi pedagogik, kepribadian, profesional dan sosial), kompetensi profesional memiliki nilai
strategis yang sangat penting. Guru, dosen, dan peneliti perlu memiliki kompetensi profesional
dengan cara meningkatkan dan mengembangkan kualifikasi akademik dan kompetensi secara

berkelanjutan sejalan dengan perkembangan iimu pengetahuan, teknologi dan seni.

Perlu kami laporkan bahwa pada seminar kali ini akan dipresentasikan 3 makalah utama dari
Assoc Profesor K& Takehara Takehara, Ph.D. (Kyushu University, Jepang), Prof. Dr. Sri Juari
Santosa, M.Eng (Kimia FMIPA UGM), dan Prof. Dr. rer.nat. Sajidan, M.Si. (PD | FKIP
UNS/Sekretaris PSG Rayon 13 Surakarta) serta sekitar 120 pemakalah pendamping dari berbagai
perguruan tinggi dan lembaga penelitian yang terdistribusi dari Unsyiah Banda Aceh, Unsri
Palembang, Unlam Banjarbaru, Unjani Bandung, UNY, LIPI, UAD, Bapeten, UPI, Ul, Puslitbang
Hasil Hutan, Undiksha Singaraja, Unud, SMP/SMA, UGM, Univ. Khairun Ternate, Unmul
Samarinda, UIN Yogyakarta, Univ. Widya Mandira Kupang, ITS, Univ. Jayabaya, Unej, Unima
Manado, Ull, Undip, Unpad, USB, LAPAN, dan UNS sendiri.

Dengan berlangsungnya seminar ini, panitia seminar mengucapkan terimakasih kepada pimpinan
Program Studi Pendidikan Kimia, Ketua Jurusan PMIPA, Dekan FKIP dan Rektor UNS, yang telah
memberikan dukungan kepada kami dalam mempersiapkan acara ini. Ucapan terimakasih juga
tidak lupa kami sampaikan kepada para sponsor yang telah memberikan bantuan sarana dan
prasarana untuk kegiatan ini.

Terakhir kami ingin menyampaikan kepada seluruh peserta seminar, selamat datang di UNS Solo,
dan selamat berseminar. Harapan kami keberadaan anda dalam seminar ini dan di Solo umumnya,
dapat memberi kenangan yang indah dan memberikan manfaat bagi kita semua.

Sekian, wassalamu’alaikum warahmatullahi wabarokatuh.

Dr. M. Masykuri, M.Si.
Ketua Panitia SN-KPK Il
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ELEKTRODEPOSISI PALADIUM PADA KARBON DAN KARAKTERISASI AWAL RESPONNYA
TERHADAP N,O TERLARUT SEBAGAI ELEKTRODA KERJA PADA SISTEM PENGUKURAN
VOLTAMMETRI.

Siswoyo, Asnawati, Zulfikar, AO Roseyda, IF Hanim
Jurusan Kimia FMIPA Universitas Jember
Kampus Tegalboto, JI. Kalimantan 37 Jember 68121

email: siswoyo@unej.ac.id

Abstrak

Hasll kajian awal dari peneiitian

sensor gas N,O, yang sedang beriangsung, ditaporkan

pengembangan
dalam makalah Ini. Elektrodeposisi logam pailadium pada permukaan elekiroda karbon dilskukan secara siklik
voltametri menggunakan larutan K;PdCls Optimasi deposisi dilakukan dengan menggunakan dua jenis

yaitu larutan asam sulfat pada konsentrasi 0,3M, 0,4M; 0 5M, dan 0,6M dan

larutan buffer fosfat pada pH 5, 8, 7, dan 8. Elekiroda paladium-karbon yang dihasilkan kemudian digunakan
sebagal elektroda kerja pada se! elektrokimia yang dirancang sebagal sistem dasar untuk mendeteksi gas
N2O. Dari hasil percobaan diketahul bahwa elektrodeposisi berlangsung optimal ketika digunakan larutan

asam sulfat 0,5M dan buffer fosfat pH 5. Optimasi

larutan elektrolit untuk sel deteksl dilakukan dengan

memvariasi larutan NaOH pada konsentrasi 0,001 M: 0,005 M. 0,01M, 0,05 M; 0,1 M; dan 0,5 M. Dari
konsentrasi NaOH optimum kemudian dilakukan karakterisasi response sel deteksi dengan elektroda kerja
Mmmwmmmmm

Kata kunci: elektroda paladium-karbon, N;O, elektrodepasisi, voltammelri, sensor gas.

PENDAHULUAN

N,O atau dinitrogen oksida (nifrous oxide)
yang terkenal sebagal gas ketawa (laughing
gas) akhir-akhir ini menjadi perhatian para
peneliti lingkungan karena potensinya sebagal
salah satu gas rumah kaca, bersama dengan
CO; dan CH, yang bertanggung jawab
terhadap perubahan iklim global (Mosier et.al,
2005 dan Prado etal, 2006). Di dunia
kedokteran dan medis gas N,O juga telah
lama digunakan sebagai gas anastesi dan
agen analgesik (Eger, 1985) serta mendapat
perhatian yang cukup serius akibat berbagal
dampak yang ditimbulkannya bagi pasien
yang mendapat perlakuan medis
menggunakan gas ini (Shibata et.al, 2005 dan
Soto etal, 2008), disamping juga dampak
bagi kesehatan lingkungan ruangan dan para
pekerja yang berada dalam ruangan tersebut
sehingga beberapa peneliti juga banyak
mengkaji dampak gas ini sebagal polutan
ruang kerja dan dampaknya terhadap para
penghuninya (Henderson dan Matthews,
1999; Kumagai, dan Koda, 1999)

Terkait dengan kegiatan kajian gas N;O
sebagal polutan, maka monitoring terhadap
konsentrasi sesaat atau emisi gas ini dalam
satuan interval waktu tertentu perlu dilakukan.
Sampal saat Ini monitoring konsentrasi atau
emisi gas N;O di lingkungan ruang kerja
masih didominasi oleh teknik pasif/difusif
sampling yang dilanjutkan dengan analisis
kadar  dengan metode  spektrometri
inframerah (OSHA, 1984, Loewenstein etal,
2002 dan Griffith etal, 2002) atau
kromatografi (Kumagai, dan Koda, 1999,
Hellebrand etal, 2003, Tomaszek, and

’—-—"

R

Czerwieniec, 2000), yang merupakan teknik
analisis standar untuk gas tersebut.

Kelemahan utama dari teknlk monitoring yang
disebutkan di atas diantaranya adalah tidak
dapat dengan mudah dilakukan secara on-line
dan real-time, biaya operasional dan investasi
yang relatif mahal. Untuk itu periu diteliti
metode pengukuran lain yang sesual dengan
sifat kimia N;O yang lebih ekonomis
dibanding teknik-teknik di atas. Paper ini
merupakan bagian awal pekerjaan penelitian
yang bertujuan untuk mendisain alat
deteksi/sensor N,O alternatif dengan prinsip
deteksi elektrokimia yang diharapkan lebih
sesual untuk keperluan monitoring. Hasil awal
tentang elektrodeposisi elektroda kerja dan
karakterisasinya disampaikan dalam paper ini.

METODE PENELITIAN

Pembuatan elekiroda, dengan bahan
utama dari bahan karbon yang diambil dari
batang karbon batere (diameter 3mm),
dilakukan dengan membenamkan batang
karbon tersebut ke dalam campuran epoxy
resin yang diisikan kedalam tabung dengan
diameter yang sesuai dan dibiarkan kering
dalam suhu ruangan. Setelah kering ujung
tabung dipotong sehingga diperoleh ujung
batang karbon yang teriindungi epoxy resin
disekelilingnya. Dengan cara demikian luas
permukaan elektroda karbon memiliki nilai
yang relatif konstan ketika tercelup dalam
larutan elektrolit.

Untuk setiap elektroda kemudian
dilapisi palladum (Pd) dengan cara
mencelupkan elektroda kerja carbon pada
suatu sel elektrokimia dimana di dalamnya
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telah tersedia elektroda referensi Ag/AgCl dan
slekiroda counter Pt. Dua jenis elektrolit yang
digunakan adalah buffer phospat (pH 5,6, 7
gan 8) dan asam sulfat (0.3, 04, 0.5, dan
06M) Untuk setiap elektrolit dilarutkan
K;PdCls 1TmM sebagai sumber palladium yang
akan dilapiskan pada permukaan elekiroda
‘karbon.  Pelapisan  secara elektrokimia
{elektro-deposisi) dilakukan dengan
menerapkan potensial slklik pada interval
potensial -1.00 s/d 0.500 V untuk elektrolit
buffer phospat dan potensial +0.300 sid -
0600 V untuk elektrolit asam sulfat, dengan
scanrate 20mVidetik. Untuk keperiuan ini
digunakan potensiostat AMEL 433, Ketebalan
lapisan Pd tergantung pada jumiah potensial

siklik yang diterapkan.
Elektroda karbon-palladium (C-Pd) yang
dihasilkan kemudian dikarakterisas

responnya terhadap larutan N,O. Konsentrasi
jenuh N,O (2,43 x 10”°M pada 25°C) diperoleh
dengan mengalirkan gas kedalam aquabides
bebas oksigen selama 30 min. Sejumlah
tertentu larutan ini kemudian dicampur
dengan larutan NaOH yang bervariasi dari
0.001, 0.005, 001, 005 0.1 dan 0.5M.
Elektroda kemudian dievaluasi responnya
dalam larutan NaOH-N;O dengan cara
menerapkan teknik siklik voltammetri pada
range potensial 1.00 s/d -1.00 volt dengan
menggunakan elektroda referensi AgAgCl dan
elektroda counter Pt Hasil karakterisas|
diharapkan akan mampu memberikan
informasi potensi C-Pd sebagal elektroda
sensor N,O serta konsentrasi optimum larutan
elektrolit NaOH,

HASIL DAN PEMBAHASAN
Elektrodeposisi palladium pada elektroda
karbon dengan larutan elektrolit asam
sulfat dan buffer phospat.

Elektroda karbon banyak digunakan
sebagal elektroda kerja dalam suatu system
voltametri yang mampu mereduksi/oksidasi
beberapa analit, namun sejauh ini belum
pernah dilaporkan elektroda karbon mumi
berkemampuan  untuk mereduksi  gas
dinitrogen oksida baik dalam kondisi larutan
berbasis air atau organik, berbeda dengan
elektroda emas dan platina yang masih
memiliki kemampuan tersebut meskipun
dalam potensial yang cukup negatif,
sementara itu elekiroda perak juga dapal
digunakan dalam larutan berbasis air
meskipun dalam prakteknya sangat mudah
terkontaminasi sehingga menjadi tidak aktif.

Dalam penelitian ini, penggunaan
elekiroda karbon  diharapkan mampu
berperan sebagai reduktor gas dinitrogen
oksida dengan bantuan adanya lapisan tipis

peneliian ini adalah
secara elektrokimia, yaitu melalul proses
reduksi dari ion-ion palladium yang ada dalam
larutan elektrolit menjadi palladium netral
tepat dipermukaan karbon, proses
pelapisan dengan cara demikian kami sebut
sebagai proses elektrodeposisi dalam laporan
ini. Keberhasiian deposisi palladium di
permukaan karbon memegang peranan
penting mengingat proses reduksi dinitrogen
oksida  sangat  dipengaruhi kualitas
permukaan elekiroda, karena proses reduksi
hanya terjadi di lapisan tipis antarmuka
elektroda dengan larutan elektrolit yang
andung analit

Variasi terhadap konsentrasi asam sulfat telah
dilakukan datam penelitian ini dalam rangka
mengetahui pada konsentrasi berapa terjadi
proses imobilisasl yang terbaik. Secara visual
untuk memeriksa apakah terjadi film/deposit
palladium atau tidak akan sulit diakukan,
untuk itu pengamatan dilakukan dengan
membandingkan voltammogram yang
dihasilkan dari serangkaian siklik voltammetri
yang dilakukan \erhadap setiap variasi
konsentrasi asam sulfat yang digunakan
sebagal larutan elektrolit sekaligus sebagai
pelarut ion paliadium. Voltammogram dari
beberapa variasi tersebut disajikan pada
Gambar 1, dimana dapat dilihat bahwa
terdapat perbedaan pola voltammogram darl
setiap konsentrasi Informasi yang penting
untuk diketahui dalam rangka menilai sukses
tidaknya proses elektrodeposisi dengan teknik
siklik voltammetri adalah dengan melihat arus
reduksi yang berkaitan dengan proses reduksi
ion palladium menjadi logam palladium netral.
Besarnya arus reduksi berbanding lurus
dengan konsentrasl  senyawa  yang
mengalami reduksi dengan asumsi bahwa
luas permukaan elekiroda, koefisien difusi
analit dan arus non-difusi dianggap tetap.
Namun dalam kondisi di penelitian ini adalah
berbeda karena konsentrasi darl analit
{palladium) dalam larutan adalah sama
sementara yang berbeda adalah konsentrasi
elektrolit pendukung (asam sulfat).

Diduga keberadaan asam sulfat yang
berbeda mampu mempengaruhi difusivitas
palladium dalam farutan namun juga bisa
berperan sebagal pengatur kesetimbangan
antara ion palladium dalam berbagai bilangan
oksidasi. Dugaan pertama perimplikasi pada
ketersedizan ion palladium yang berada di
lapisan antarmuka elektroda karbon, dengan
diffusivitas yang balk maka semakin banyak
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ion palladium yang siap direduksi ketika beda
~ potensial berada pada range yang sesuai.

Dugaan kedua didasarkan pada
asumsi bahwa tidak semua palladium
perdisosiasi sempurna ketika garam potasium
heksakloropalladat dilarutkan, Kemungkinan
besar konsentrasi asam sulfat (ion H")
memainkan peranan penting untuk mampu
menggeser kesetimbangan dan proses
disosiasi ion palladium. Ketersediaan ion
palladium dalam larutan akan berpengaruh
pada gradien konsentrasi palladium antara
yang berada di larutan dengan di lapisan
antarmuka elektroda. Semakin banyak yang
berada di lapisan antarmuka semakin besar
arus reduksinya atau dalam elektroanalisis
dikenal sebagai arus difusi yang
me n adanya dinamika distribusi
konsentrasi dalam larutan dan dalam wilayah
sempit di lapisan antarmuka elektroda dengan
larutan.

Dari gambar tersebut dapat dilihat
bahwa arus reduksi palladium yang terjadi di
kisaran potensial -300 sampai dengan -500
mVolt, berangsur-angsur meningkat ketika
konsentrasi asam sulfat divariasi dari  0.3M,
04M dan 0.5M, namun kemudian terjadi
penurunan arus reduksi ketika peningkatan
konsentrasi dilanjutkan 0.6M. Perlu kajian
lebih lanjut untuk mengetahul mengapa
konsentrasi 0.5M memberikan arus reduksi
yang paling besar.

Sementara itu hasil elektrodeposisi
dengan elektrolit pendukung berupa buffer
fosfat menunjukkan profil reduksi yang juga
berkisar di daerah asam, yaitu pada pH 5
diperoleh kondisi elektrodeposisi yang paling
optimum dibandingkan pH 6, 7 dan 8. Dari
profil voltamogram sebagaimana Gambar 2
nampak sekali puncak reduksi yang terjadi
pada tegangan antara -500 sampai dengan -
600 mV. Hasil ini perlu ditindak lanjuti dengan
memberikan buffer dengan pH yang lebih
asam lagl agar diperoleh kondisi yang benar-
benar optimum.

18000
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Gambar 2 Voltammemogram dari proses elektrodeposisi voltammetri palladium dalam larutan
buffer fosfat pada berbagai pH
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Karakterisasi elektroda C-Pd terhadap N;O
terlarut pada berbagal variasi konsentrasi
larutan elektrolit.

Untuk mendapatkan sensor yang
baik maka periu dilakukan optimasi lanjutan
setelah diperoleh elektroda kerja C-Pd yg
optimum sebagaimana disampaikan pada
bagian sebelumnya. Beberapa hal yang
mendapat perhatian dalam hal ini adalah
konsentrasi elektrolit optimum dan scanrate.

Optimasi yang telah dilakukan adalah
optimasi konsentrasi larutan elektrolit pada
tiga konsentrasi NaOH yang berbeda yaitu
0,001M, 0,01M dan 0,1M yang masing-
masing telah dijenuhkan dengan gas N;O.
Elektroda kerja yang digunakan dalam proses
optimasi ini adalah elektroda C-Pd yang telah
diseleksi pada tahap sebelumnya
berdasarkan arus reduksi optimum pada
proses reduksi Pd dengan elektrolit asam
sulfat 0,.5M.

Dari kurva voltammogram yang
dihasilkan dapat diketahui bahwa larutan
NaOH 0,1M merupakan larutan elektrolit
optimum dengan indikasi arus reduksi
terhadap N;O yang paling besar dan jelas
sebagaimana ditampilkan dalam Gambar 3
berikut ini. Namun tidak diketahui apakah
konsentrasi NaOH sebesar itu merupakan
konsentrasi yang paling optimum, mengingat
kosenstrasi tersebut meupakan periakuan
tertinggi dalam periakuan ini.

Untuk itu pada elektroda C-Pd yang
dihasilkan melalui optimasi pH buffer fosfat
dilakukan optimasi penggunaan NaOH
dengan interval konsentrasi yang lebih sempit
yaitu 0.001, 0.005, 0.01, 0.05, 0.1 dan 0.5M
dan hasil dari optimasi ini dapat dilihat pada
Gambar 4. Nampak jelas bahwa arus reduksi
relatif besar yang terjadi pada kisaran
tegangan -800 sampai dengan -800 mV,
dihasilkan oleh konsentrasi NaOH 0.05 dan
0.1M.
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Gambar 3 Voltammogram dari proses optimasi larutan elektrolit NaOH untuk proses reduksi
terhadap N;O dengan C-Pd dari optimasi asam sulfat..
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Gambar 3 Voltammogram dari proses optimasi larutan elektrolit NaOH untuk proses reduksi
terhadap N,O dengan C-Pd dari optimasi buffer fosfat

Akan tetapi jika dilihat juga bentuk
voltamogram maka dapat disampaikan bahwa
yang terbalk adalah diberikan oleh NaOH
0.05M, dengan indikasi puncak reduksinya
sangat tegas dan besar. Sementara itu untuk
NaOH 0.1M meskipun memberikan arus
reduksi yang besarmya sama dengan 0.05M
namun kualitas voltammogramnya masih
dibawah 0.05M Untuk konsentrasi yang lebih
tinggi lagi (0.5M) diperoleh arus reduksi yang
lebih kecil dibanding 0.05 dan 0.1M.

Untuk lebih dapat menilai kinerja
elektroda dan elektrolitnya sebagai komponen
utama penyusun sensor voltammetri, saat ini
masih dilakukan serangkaian Investigasi
diantaranya range dan linearitas respon
sensor terhadap variasi konsentrasi analit,
reprodusibilitas, deteksi limit dan sensiti-
fitasnya.

SIMPULAN

Elektrodeposisi paliadium pada
permukaan karbon dapat dilakukan secara
voltammetri menggunakan larutan elektrolit
pendukung buffer fosfat atau asam sulfat
Diketahui bahwa konsentrasi 05M asam
sulfat dan buffer fosfat pH 5 memberikan hasil
deposisi yang optimum. Sementara itu untuk
larutan elektrolit pendukung bagi sel deteksi
N,O diperoleh bahwa konsentrasi NaOH
dalam range konsentrasi 0.05 dan 0.1M
memberikan arus reduksi yang paling besar
dengan voltammogram yang baik.

Investigasi lebih lanjut terhadap Kinerja
sensor berbasis elektroda C-Pd ini diperlukan
untuk dapat menilai kinerja dengan lebih
seksama.
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TANYA JAWAB

Penanya : Sinta

Pertanyaan :

Kenapa digunakan paladium, apakah
efisiensinya lebih darn emas/perak?

Jawaban :

Dari sisi ekonomis jelas lebih efisien Pd,
namun dari sisi elektrokimia belum kami kaj
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