PENENTUAN ION LOGAM Pb** MENGGUNAKAN PENCIL
LEAD ELECTRODE TERMODIFIKASI LAPISAN TIPIS PERAK
DENGAN METODE ANODIC STRIPPING VOLTAMMETRY

SKRIPSI

Diajukan untuk Memenuhi Persyaratan Memperoleh Gelar Sarjana Sains

Oleh:

Nama : Radha Afifah
NIM/TM : 20036108/2020

PROGRAM STUDI KIMIA
DEPARTEMEN KIMIA
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS NEGERI PADANG
2024



ek
A




RS e L

g -
1 -

il

‘MMP l N m L 27N \



NIM 20036108

il



Penentuan Ion Logam Pb?* Menggunakan Pencil Lead Electrode Termodifikasi
Lapisan Tipis Perak Dengan Metode
Anodic Stripping Voltammetry

Radha Afifah

ABSTRAK

Ton logam Pb?>" merupakan kontaminan pada lingkungan yang berdampak bahaya bagi
lingkungan dan kesehatan sehingga deteksi ion Pb*" perlu dilakukan. Penelitian ini
bertujuan untuk mengembangkan sensor ion Pb?>" dan menentukan kondisi optimum
pengujian ion Pb** menggunakan elektroda modifikasi Ag/PLE dengan metode Anodic
Stripping Voltammetry (ASV). Metode ASV merupakan metode yang sensitif untuk
menguji ion logam karena proses analisis berlangsung dua tahap yaitu tahap
prakonsentrasi dan tahap stripping. Pada penelitian ini, elektroda PLE dimodifikasi
menggunakan lapisan tipis perak secara elektrodeposisi dengan metode voltametri
siklik. Selanjutnya, optimasi elektroda dilakukan pada variasi supporting electrolyte,
pH supporting electrolyte, potensial deposisi, dan waktu deposisi. Hasil penelitian
menunjukkan elektroda yang dimodifikasi (Ag/PLE) memberikan respon yang lebih
baik dalam mendeteksi ion Pb?* dibandingkan elektroda non modifikasi (PLE). Kondisi
optimum pengujian ion Pb?>" dengan Ag/PLE didapatkan pada supporting electrolyte
HNOs pH 1, potensial deposisi -0,5 V, dan waktu deposisi 120 detik. Pengukuran ion
Pb?* menggunakan Ag/PLE pada kondisi optimum memberikan nilai koefisien korelasi
(R?) sebesar 0,9941.

Kata kunci: Ion Pb*", Pencil Lead Electrode (PLE), Lapisan Tipis Perak, Anodic
Stripping Voltammetry
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Determination Of Pb** Metal Ions Using A Silver Thin Layer Modified Pencil Lead
Electrode By Method Anodic Stripping Voltammetry

Radha Afifah

ABSTRACT

Pb*" metal ions are contaminants in the environment that have an impact on the
environment and health, so detection of Pb*" ions need to be done. This research aims
to develop a Pb*" ion sensor and determine the optimum conditions for testing Pb**
ions using Ag/PLE modified electrodes using the Anodic Stripping Voltammetry (ASV)
method. The ASV method is a sensitive method for testing metal ions because the
analysis process takes two stages, namely the preconcentration stage and the stripping
stage. In this study, PLE electrodes were modified using a thin layer of silver
electrodeposition by cyclic voltametry method. Furthermore, electrode optimization is
carried out on variations in supporting electrolyte, pH supporting electrolyte,
deposition potential, and deposition time. The results showed that the modified
electrode (Ag/PLE) gave a better response in detecting Pb*" ions than the non-modified
electrode (PLE). The optimum conditions for Pb°" ion testing with Ag/PLE were
obtained at supporting electrolyte HNO® pH 1, deposition potential -0.5 V. and
deposition time of 120 seconds. Measurement of Pb’* ions using Ag/PLE at optimum
conditions gives a correlation coefficient (R?) value of 0.9941.

Keywords: Pb’" ion, Pencil Lead Electrode (PLE), Silver thin layer, Anodic Stripping
Voltammetry
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BABI
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Perkembangan industri modern tidak hanya memberikan dampak positif,
tetapi juga memberikan dampak negatif terutama bagi lingkungan. Dampak negatif
disebabkan adanya pembuangan limbah dari aktivitas industri. Salah satu
kandungan limbah industri yang berbahaya adalah kandungan logam berat pada
lingkungan tersebut dan berdampak pada manusia yang berada di sekitar
lingkungan tersebut (Vasanthi Sridharan & Mandal, 2022). Dampak paparan logam
berat pada manusia dapat menyebabkan berbagai macam masalah kesehatan.
Paparan ion logam berat yang berlebihan dapat menyebabkan anemia, kerusakan
ginjal dan hati, gangguan pencernaan. Limbah ion logam berat seperti ion tembaga
(Cu?"), ion merkuri (Hg?"), ion cadmium (Cd?"), dan ion timbal (Pb**) (Pratiwi,
2020). Menurut (Phal et al., 2021), ion logam timbal (Pb?") merupakan logam berat
yang berbahaya bagi kesehatan dan lingkungan karena bersifat karsinogenik,
menyebabkan mutasi gen, sulit terdegradasi, dan tingkat toksik yang tinggi.
Umumnya, sumber pencemar ion logam Pb?" berasal dari pembakaran bahan bakar
fosil, pertambangan, cat dan produk keramik, batu bara, pupuk mineral, dan
produksi baterai (Sarvestani et al., 2023a). Berdasarkan Peraturan Kementrian
Kesehatan, ambang batas dibolehkannya logam timbal di lingkungan perairan
higiene sanitasi adalah 0,05 mg/lL (Peraturan Menteri Kesehatan Republik
Indonesia, 2017). Hal ini menyebabkan pentingnya dilakukan pengujian ion logam

berat di lingkungan.



Pengujian ion logam Pb umumnya dilakukan dengan instrumen seperti
Atomic Absorption Spectrometry (AAS), Inductively Coupled Plasma Atomic
Emission (ICP-AES), ICP-Optical Emission Spectrophotometry (ICP-OES), dan
ICP-Mass  Spectrophotometry (ICP-MS), dan High-Perfomance Liquid
Chromatography (HPLC). Pengujian dengan instrumen tersebut memiliki
kelebihan dalam sensitivitas yang tinggi alam analisis. Namun, metode tersebut
membutuhkan biaya operasional analisis yang mahal dan instrument yang
digunakan besar (Vasanthi Sridharan & Mandal, 2022). Oleh karena itu, dibutuhkan
metode analisis yang dapat menganalisis lebih cepat dan efektif seperti metode
elektrokimia.

Metode elektrokimia merupakan metode analisis dalam analisis kimia yang
berdasarkan pada reaksi spesifik dengan analit tertentu dengan hasil berupa sinyal
elektrik. Kelebihan metode ini adalah lebih sederhana dan sensitif dengan harga
peralatan yang lebih murah (Kumala Sari et al., 2021), serta perangkat yang
portabel (Vasanthi Sridharan & Mandal, 2022). Salah satu bagian metode
elektrokimia adalah sensor kimia. Sensor kimia dapat mendeteksi sampel berupa
larutan atau gas yang diikuti dengan perubahan fisika kimiawi yang mana
perubahan ini dapat dideteksi dan dirubah menjadi sinyal listrik (Deshmukh et al.,
2018a). Metode sensor kimia yang baik dalam meneteksi logam berat adalah
metode Anodic Stripping Voltammetry (ASV) karena adanya langkah pra-
konsentrasi yang diikuti dengan stripping elektrokimia pada pengukuran akumulasi
analit (March et al., 2015). Penelitian sebelumnya terkait penelitian ion logam Pb

menggunakan metode ASV adalah penelitian (Palisoc et al., 2019) menggunakan



elektroda Pencil Graphite Electrode (PGE) yang dimodifikasi menggunakan
Bismut nanopartikel dan Nafion (BiNPs/Nafion/PGE), (Palisoc et al., 2018a)
menggunakan elektroda Pencil Graphite Electrode (PGE) yang dimodifikasi
menggunakan Perak/Bismut/Nafion (AgNPs/Bi/Nafion/PGE), (Valera et al., 2021)
menggunakan elektroda Glassy Carbon (GC) yang dimodifikasi menggunakan
nanoalloys yang mengandung Ag-Hg dan Ag-Bi. Berdasarkan penelitian
sebelumnya, umumnya menggunakan elektroda berbahan karbon. Contoh
elektroda berbahan karbon adalah Pencil Lead Electrode (PLE).

Pencil Lead Electrode (PLE) merupakan elektroda berbahan dasar sekitar
grafit (75-80%), pengikat organik (13%), dan minyak spindek (8%). PLE
digunakan sebagai alternatif sensor kimia karena harganya murah, mudah
didapatkan, dan mudah dibersihkan (David et al., 2017a). Untuk meningkatkan
sensitivitas permukaan elektroda dapat dilakukan dengan memodifikasi permukaan
elektroda. Modifikasi dapat menggunakan logam karena biayanya murah, dapat
meningkatkan respon sensor elektroda, sensitivitas elektroda, dan meningkatkan
ketahanan terhadap pengotor pada permukaan elektroda (Isecke et al., 2023). Salah
satu logam yang dapat dimanfaatkan untuk modifikasi elektroda adalah perak (Ag).

Modifikasi PLE dengan lapisan tipis perak memiliki kelebihan

pengingkatan transpor elektron, konduktivitas yang tinggi (Asadian et al., 2016),
mampu meningkatkan respon elektrokatalitik (Pura et al., 2023), dan stabil untuk
semua logam (Palisoc et al., 2018b). Modifikasi ini dilakukan dengan cara

elektrodeposisi prosesnya mudah, biaya murah, dan memiliki sifat yang mirip



B.

dengan logam murni dari kekerasan, dan ketahanan terhadap korosi(Pinate et al.,
2021).

Berdaasarkan latar belakang, untuk pertama kalinya dilakukan penelitian
mengenai Penentuan Ion Logam Pb** menggunakan Pencil Lead Elektrode
termodifikasi Lapisan Tipis Perak dengan Motode Anodic Stripping Voltammetry.
Ion Pb** akan dideteksi menggunakan Pencil Lead Elektrode (PLE) yang
dimodifikasi lapisan tipis perak dengan metode elektrodeposisi. Sifat elektrokimia
dari elektroda modifikasi dalam penentuan ion Pb?" akan diuji menggunakan metode
Anodic Stripping Voltammetry.

Identifikasi Masalah

Berdasarkan latar belakang, dapat diidentifikasi masalah pada penelitian ini

adalah sebagai berikut.

1. Meningkatnya aktivitas industri menyebabkan masalah kesehatan dan
lingkungan karena polusi ion logam Pb**.

2. Masih sedikit penelitian terkait pengembangan sensor ion logam Pb**
menggunakan Pencil Lead Electrode dengan Teknik Anodic Stripping
Voltammetry.

3. Pencil Lead Electrode tanpa modifikasi kurang sensitif dalam mendeteksi ion
Pb*".

Batasan Masalah

Berdasarkan latar belakang, batasan masalah pada penelitian ini adalah

sebagai berikut.



1.

Penentuan ion Pb?" diuji menggunakan Pencil Lead Electrode non-modifikasi
dan Pencil Lead Elektrode (PLE) termodifikasi lapisan tipis perak (Ag/PLE)
dengan metode Anodic Stripping Voltammetry.

Optimasi sensor ion Pb*" dengan Pencil Lead Elektrode (PLE) termodifikasi
lapisan tipis perak (Ag/PLE) dipelajari berdasarkan variasi supporting
electrolye, pH supporting electrolyte, potensial deposisi, dan waktu deposisi

terhadap kondisi optimum kimia menggunakan elektroda modifikasi Ag/PLE.

Rumusan Masalah

Berdasarkan paparan batasan masalah, maka maka rumusan masalah pada

penelitian ini adalah sebagai berikut.

1.

Bagaimana respon Pencil Lead Electrode non-modifikasi dan Pencil Lead
Elektrode (PLE) termodifikasi lapisan tipis perak (Ag/PLE) untuk penentuan
ion logam Pb** dengan metode Anodic Stripping Voltammetry?

Bagaimana pengaruh variasi supporting electrolye, pH supporting electrolyte,
potensial deposisi, dan waktu deposisi terhadap kondisi optimum kimia

menggunakan elektroda modifikasi Ag/PLE dalam penentuan ion logam Pb**?

Tujuan Penelitian

1.

Tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut.
Menganalisis respon elektrokimia Pencil Lead Electrode non-modifikasi dan
Pencil Lead Elektrode (PLE) termodifikasi lapisan tipis perak (Ag/PLE) untuk

penentuan ion logam Pb*" dengan metode Anodic Stripping Voltammetry.



2. Menganalisis kondisi optimum penentuan ion Pb** menggunakan elektroda
modifikasi Ag/PLE dengan melihat pengaruh variasi supporting electrolye, pH
supporting electrolyte, potensial deposisi, dan waktu deposisi.

Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini adalah peneliti dapat memberikan informasi tentang
sensor ion logam Pb?* menggunakan elektroda modifikasi Ag/PLE dengan melihat
kondisi optimum variasi supporting electrolye, pH supporting electrolyte, potensial

deposisi, dan waktu deposisi dengan metode Anodic Stripping Voltammetry.



