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ABSTRACT

The iodate-selective electrode based on the principle of precipitation reaction could be made by coating
the platinum wire with silver iodate (AglO;). In this research was carried out optimization the iodate-selective
electrode using chitosan membrane as an AglO; support. The AglO; were added in the 2 mL 1% chitosan solution,
is 0.5 to 2.5 % (w/v). The thickness of the membrane used is 6 to 12 um. The electrode cell potential is measured
against Ag/AgCl electrode as a reference electrode. The optimum electrode performance was at 2.0 % of AglO3; with
thickness a membrane of 10 um. The iodate-selective electrode has a Nernstian factor is 52.96 mV/decade and a
response time of 10 seconds. The concentration range was determined from 10 M to 10" M and the detection limit

is 1.12 x 10™ M.
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PENDAHULUAN

lodium sangat diperlukan oleh tubuh untuk proses
sintesis hormon tiroid [1]. Kekurangan iodium
menyebabkan timbulnya penyakit gondok, pertumbuhan
kerdil, kelainan saraf otak, keterbelakangan mental
(idiot), daya pikir/lQ rendah serta menurunnya
kemampuan fisik. Sedangkan konsumsi iodium yang
berlebihan menyebabkan gigantisme yaitu pertumbuhan
tubuh yang tidak terkendali [2]. Kebutuhan iodium yang
dianjurkan untuk anak-anak di bawah umur 9 tahun
sebesar 50 - 120 ug, untuk umur antara 10 — 59 tahun
sebesar 150 pg dan untuk usia di atas 60 tahun sebesar
+ 25 pg [3].

Mengingat kadar iodat yang diperkenankan
dikonsumsi sangat kecil, maka diperlukan suatu metode
analisis yang mempunyai kepekaan tinggi. Salah satu
metode yang dapat digunakan untuk penentuan iodat
adalah metode potensiometri menggunakan elektroda
selektif ion iodat. Elektroda selektif ion iodat yang telah
dikembangkan adalah elektroda Ag/AglO; yang dibuat
dengan melapisi kawat perak dengan garam AgIO;
melalui proses elektrolisis kawat perak dalam larutan
KlO;. Elektroda tersebut mempunyai harga bilangan
Nernst 51,6 mV/dekade dan waktu respon 4 menit.
Kisaran konsentrasi iodat yang dapat diukur adalah 107
M hingga 4.10" M dan batas deteksi sebesar 7,94.10

M [4]. Akan tetapi elektroda tersebut sulit untuk
diaplikasikan karena lapisan AglO; mudah lepas
sehingga waktu pemakaian sangat terbatas. Pada

penelitian ini dikembangkan lebih lanjut pembuatan
elektroda selektif iodat dengan melapisi kawat platina
dengan AglO; yang diembankan pada membran kitosan.
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Kitosan merupakan hasil deasetilasi kitin yang
merupakan suatu biopolimer dengan asam amino
sebagai gugus aktif. Kitosan mudah larut dalam
suasana asam seperti asam nitrat, asam klorida dan
asam asetat. Hal tersebut dapat mengakibatkan
terjadinya ikatan silang pada kitosan yang dilarutkan
dalam asam. Pembentukan ikatan silang dapat
dikontrol dengan mengatur konsentrasi asam [5].
Dengan adanya kemampuan pembentukan ikatan
silang maka kitosan akan punya kemampuan untuk
mengadsorpsi molekul maupun ion. Selain itu, adanya
air dalam media asam dapat menimbulkan swelling [6]
yang dapat mempengaruhi mobilitas ion-ion dalam
membran kitosan sehingga dapat mempengaruhi
tranfer ion atau elektron pada suatu sistem elektroda.
Berdasarkan hal tersebut, maka kitosan sangat
potensial digunakan sebagai pendukung pada
pembuatan elektroda membran. Kelebihan lain dari
kitosan adalah kelenturan membran dapat diatur
dengan mengatur konsentrasi kitosan, sehingga tidak
diperlukan platisizer.

Menurut Pungor, elektroda yang didasarkan pada
reaksi kimia ada tiga jenis yaitu berdasarkan reaksi
asam-basa, reaksi pengendapan dan reaksi
pengkompleksan, semuanya dalam arti reaksi
kesetimbangan [7]. Elektroda selektif ion iodat yang
dikembangkan didasarkan pada reaksi kesetimbangan
pengendapan, karena yang digunakan sebagai bahan
aktif adalah AglO;. Pada saat pengukuran akan terjadi
reaksi kesetimbangan :

AglOo; === Ag' + 103° Kep = 3,0 x 10°®
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Dengan adanya pergeseran kesetimbangan yang
disebabkan oleh perubahan konsentrasi ion iodat dalam
larutan analit dapat menimbulkan perbedaan potensial
membran. Berdasarkan konsep elektroda membran,
secara sederhana potensial sel dapat dirumuskan
sebagai berikut [8] :

Esel = Eind - Ereff (1)

Eing = k - 0,0592 log [IO3]] (2)
Dengan menggunakan elektroda Ag/AgCl dalam larutan
KCI 1 M, sebagai elektroda pembanding, maka :

Ese =k —0,0592 log [I03] - 0,222 3

Eser = K—0,0592 log [103] (4)
Tetapan k adalah merupakan gabungan dari potensial
asimetris dan potensial liquid juction, sedangkan K
merupakan gabungan dari k dengan potensial elektroda
Ag/AgCI.

Kinerja elektroda ion selektif secara umum
ditunjukkan oleh kisaran konsentrasi analit yang dapat
diukur, bilangan Nernst, dan batas deteksi. Kisaran
konsentrasi yang dapat di ukur adalah batasan bawah
adan atas konsentrasi iodat yang masih memenuhi
persamaan (4). Harga bilangan Nernst ditentukan pada
kisaran konsentrasi tersebut, sehingga kedua parameter
tersebut saling berkaitan. Ketiga parameter di atas
sangat dipengaruhi oleh keadaan fisik dari elektroda
yaitu kerapatan dan homogenitas ionofor pada lapisan
membran. Hal tersebut dapat dicapai dengan
pengaturan komposisi membran dan ketebalan
membran. Oleh karena itu, pada penelitian ini dilakukan
optimasi pembuatan ESI — iodat dengan pengaturan
jumlah AglO (%) dalam membran kitosan dan ketebalan
lapisan membran.

METODE PENELITIAN

Bahan

Bahan-bahan yang digunakan meliputi: kawat Pt
berdiameter 0,47 mm, kalium klorida, kalium iodat, perak
iodat, kitosan, asam asetat.

Potensiometer

Eleltroda f’,_,ﬂ

Agihal T——ESI Iodat

HLarutam IO

Gambar 1. Diagram pengukuran potensial

Alat

Peralatan yang digunakan adalah digital
multimeter merek Phorex MY-60, neraca analitik merek
Mettler AE 166, pengaduk magnet dan peralatan alat
gelas

Prosedur Kerja

Elektroda dibuat dengan cara melapisi kawat
platina (Pt) dengan AglO; dalam kitosan. Larutan
kitosan 1% dibuat dalam asam asetat 20% diaduk
selama satu jam kemudian ditambah AglO; dan diaduk
selama satu malam. Kawat Pt dicelupkan ke dalam
campuran AglO; — kitosan kemudian dikeringkan pada
suhu 50° C. Pelapisan dan pengeringan dilakukan
berulang kali hingga diperoleh ketebalan membran
yang diinginkan.

Pengukuran potensial dilakukan sesuai Gambar
1, digunakan elektroda Ag/AgCl sebagai elektroda
pembanding. Larutan iodat yang digunakan dalam
berbagai konsentrasi, yaitu 10%; 10% 107 10™% 107
dan 10° M.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Optimasi Komposisi Membran

Pada penelitian ini membran yang digunakan
adalah AglO; dalam kitosan 1%, pengaturan
komposisi membran dengan pengaturan persentase
AglO; dalam larutan kitosan. Kadar AglO; dalam
membran yang digunakan adalah 0,5 hingga 2,5%
(w/v). Berdasarkan pengukuran potensial sel dari
berbagai elektroda selektif ion (ESI) iodat yang dibuat,
dapat diketahui hubungan konsentrasi iodat dengan
potensial sel (Gambar 2). Pada berbagai elektroda
yang dibuat dengan berbagai jumlah AglO; mempunyai
kisaran konsentrasi yang berbeda. Dengan
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Gambar 2. Kurva hubungan antara perubahan —
log[l03] terhadap perubahan  potensial sel untuk
berbagai elektroda yang dibuat dengan jumlah AglO;
yang berbeda.
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Gambar 3 Kurva hubungan antara jumlah AglO;
(%) yang digunakan pada pembuatan elektroda ESI
iodat terhadap harga bilangan Nernst.

menggunakan 0,5 % AglO; elektroda yang dihasilkan
memenuhi persamaan Nernst pada kisaran konsentrasi
iodat 10°® hingga 10" M. Akan tetapi mempunyai
bilangan Nernst yang tidak sesuai yaitu 17,3
mV/dekade. Dengan menggunakan AglOs; yang lebih
banyak bilangan Nernst meningkat, tetapi Kkisaran
konsentrasi lebih sempit .

Dari Gambar 2 dapat diketahui kisaran konsentrasi
ion iodat yang memenuhi persamaan Nernst kemudian
pada kisaran konsentrasi tersebut bilangan Nernst dapat
ditentukan. Harga bilangan Nernst untuk setiap
elektroda yang dibuat dengan berbagai jumlah AglO;
(Gambar 3). Harga bilangan Nernst meningkat dengan
adanya peningkatan AglO; yang digunakan untuk
pembuatan ESI iodat dan mencapai maksimal pada
jumlah AglO; 2 % . Akan tetapi harga bilangan Nernst
yang dicapai hanya 38 mV/dekade, dengan
meningkatkan jumlah AglO; menjadi 0,5% tidak
memberikan hasil yang lebih baik. Pada elektroda yang
dibuat dengan 0,5% AglO; selain menurunkan harga
bilangan Nernst juga memperpendek kisaran
konsentrasi iodat yaitu antara 10 hingga 10™ M.

Peningkatan potensial sel pada penurunan
konsentrasi ion iodat menunjukkan bahwa terjadi beda
potensial membran bagian luar yang berhubungan
dengan analit (daerah antar fasa) dengan membran
bagian dalam. Hal tersebut mengindikasikan bahwa
AglO; dalam membran kitosan berperan sebagai bahan
aktif (ionofor). Membran kitosan sebagai pendukung
dengan sifatnya yang hidrogel mampu berperan sebagai
menghantar ion. Peningkatan bilangan Nernst dan
perubahan kisaran konsentrasi pada setiap jumlah
AglO; yang digunakan menunjukkan bahwa mekanisme
didasarkan pada reaksi pengendapan.

Untuk menghasilkan suatu elektroda yang ideal
yaitu menghasilkkan kepekaan yang sesuai harga
bilangan Nernst (Nernstian) diperlukan pelapisan yang
rapat dan merata (homogen) [8]. Pada penggunaan
AglO; antara 0,5 hingga 2 % homogenitas dan

350
300 -
. 250 1
Z 200 -
j 150 ~
100 +
50 -

0 T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7
-log [10;°]
‘+6um =8 um =+ 10 um +12um‘
Gambar 4. Kurva hubungan antara perubahan —

log[lO3] terhadap perubahan  potensial sel untuk
berbagai elektroda yang dibuat dengan ketebalan
membran yang berbeda.

kerapatan AglO; pada permukaan kawat platina
meningkat dengan meningkatnya jumlah AglO;. Akan
tetapi pada penambahan AglOs; 2,5% homogenitas
AglO; pada permukaan kawat platina menurun.
Penurunan homogenitas  dapat  menimbulkan
ketidakseragaman pencapaian kesetimbangan reaksi,
sehingga dapat menurunkan kepekaan. Peningkatan
homogenitas dan kerapatan AglO; pada permukaan
kawat platina dapat dilakukan dengan teknik pelapisan
yang berulang-kali sehingga dihasilkan ketebalan
membran yang diinginkan. Untuk peningkatkan
kepekaan ESI iodat pada percobaan selanjutnya
dilakukan optimasi ketebalan membran dengan
menggunakan AglO; 2 %.

Optimasi ketebalan membran

Elektroda dibuat dengan pengaturan ketebalan
membran 6 hingga 12 um menghasilkan perubahan
potensial sel terhadap perubahan konsentrasi ion iodat,
yang masih sesuai persamaan (4), pada kisaran yang
berbeda (Gambar 4). Elektroda dengan ketebalan
membran 6 um menunjukkan kisaran konsentrasi yang
panjang yaitu 10" hingga 10° M, tetapi dengan harga
bilangan Nernst yang rendah. Kisaran konsentrasi
elektroda dengan ketebalan membran 8 um, lebih
rendah yaitu 10" hingga 10° M, tetapi mempunyai
harga bilangan Nernst yang lebih tinggi. Elektroda yang
mempunyai kisaran konsentrasi dan harga bilangan
Nersnt paling baik dihasilkan pada elektroda dengan
ketebalan membran 10 um.

Elektroda selektif ion iodat yang dihasilkan
dengan meningkatkan ketebalan lapisan membran
dapat meningkatkan harga bilangan Nernst, harga
bilangan Nernst maksimum dicapai pada ketebalan
membran 10 pm dengan harga sebesar 49,1
mV/dekade (Gambar 5). Lapisan membran yang terlalu
tebal dapat memperlambat tercapainya kesetimbangan
reaksi pengendapan, sehingga ESI iodat yang
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Gambar 5. Kurva hubungan antara ketebalan membran
pada permukaan kawat platina, saat pembuatan
elektroda ESI iodat, terhadap harga bilangan Nernst.
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Gambar 6. Interaksi ESI iodat dengan larutan ion ioda

dihasilkan mempunyai
tersebut terjadi
membran 12 pm.

kepekaan yang rendah. Hal
pada elektroda dengan ketebalan

Karakter Elektroda Selektif lon lodat

Berdasarkan hasil optimasi jumlah AglO; dan
jumlah pelapisan dapat diketahui karakter ESI iodat
yang dibuat dengan menggunakan kitosan sebagai
pendukung AglOs. Karakter elektroda ditentukan dengan
pembuatan dan pengujian ulang ESI iodat pada kondisi
sesuai hasil optimasi. Elektroda selektif ion iodat diuji
selama 3 minggu (25 kali pengukuran) mempunyai
kisaran konsentrasi yang tetap yaitu 10™ hingga 10° M
dengan batas deteksi rata-rata sebesar 1,12 x 10° M.
Waktu respon diukur pada konsentrasi ion iodat yang
sesuai kisaran di atas, dan mempunyai waktu respon
yang sama yaitu 10 detik. Harga bilangan Nernst rata-
rata pada saat 5 kali pengukuran pertama mencapai
56,3 mV/dekade dan 55,2 mV/dekade pada
pengukuran ke 2. Harga bilangan Nernst terus
menurun hingga 50,3 mV/dekade pada 5 Kali
pengukuran ke 5 (Tabel 1). Dari hasil pengukuran
tersebut dapat diketahui bahwa ESI iodat yang dibuat
dengan menggunakan membran kitosan sebagai
pendukung mempunyai usia pemakaian yang lebih lama
dibandingkan elektroda Ag/AglOs; yang dibuat secara
elektrolisis. mekanisme kesetimbangan terjadinya
potensial membran pada saat pengukuran (Gambar 6).
Pada daerah antar fasa membran bagian luar dengan
larutan analit akan terjadi reaksi kesetimbangan

Tabel 1. Harga bilangan Nernst ESI iodat yang dibuat
dengan menggunakan kitosan sebagai pendukung
AglOs.

Bilangan Nernst rata-rata

Pengukuran ke (mV/dekade)

1 56,3
2 55,2
3 51,6
4 51,4
5 50,3

pengendapan, tercapainya reaksi tersebut tergantung
pada konsentrasi ion iodat pada permukaan elektroda
(daerah antar fasa). Dengan adanya reaksi pada pada
peremukaan elektroda bagian luar akan menimbulkan
perbedaan potensial yang dapat dibaca dibandingkan
terhadap elektroda Ag/AgCIl. Data-data menunjukkan
bahwa pada kisaran konsentrasi ion iodat tertentu
perubahan konsentrasi dapat menimbulkan perubahan
beda potensial membran. Hal ini membuktikan bahwa
AglO; yang ada dalam kitosan befungsi sebagai
ionofor, begitu juga membran kitosan yang digunakan
sebagai pendukung berfungsi sebagai penghantar ion.
Bilangan Nernst merupakan suatu indikator
keberhasilan pada pembuatan elektroda. Hasil
penelitian pada Tabel 1 menunjukkan bahwa elektroda
yang dihasilkan sesuai untuk ion monovalen. Hal
tersebut membuktikan bahwa elektroda selektif ion
iodat dapat dirancang berdasarkan reaksi
pengendapan, dengan menggunakan membran kitosan
sebagai pendukung. Kelebihan membran kitosan tidak
menggunakan platisizer, aktivasi elektroda hanya
dilakukan pada 10 menit sebelum pemakaian karena
membran kitosan bersifat mudah menarik air (hidrofil).

KESIMPULAN

Elektroda selektif ion iodat dapat dibuat dengan
melapisi kawat platina dengan perak iodat (AglOs)
menggunakan kitosan sebagai pendukung. Kinerja ESI
iodat optimum dihasilkan pada penggunaan 2 % AglO;
dengan ketebalan lapisan membran 10 pum. Elektroda
selektif ion iodat yang dihasilkan mempunyai harga
bilangan Nernst rata-rata sebesar 52,96 mV/dekade
dengan waktu respon 10 detik. Kisaran konsentrasi
iodat yang dapat diukur adalah 10° M hingga 10" M
dan batas deteksi sebesar 1,12.10™ M.
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