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METODE SPEKTROFOTOMETRI UNTUK
PENGUKURAN HIPOKLORIT MENGGUNAKAN
RHODAMIN B

Nama Mahasiswa : Muhammad Ainul Fahmi

NRP : 1411 100 097

Jurusan : Kimia ITS

Pembimbing : Suprapto, Ph.D.
Abstrak

Metode spektrofotometri untuk pengukuran hipoklorit
menggunakan Rhodamin B dilakukan untuk mengetahui pengaruh
dari hipoklorit terhadap Rhodamin B. Ion hipoklorit mengoksidasi
Rhodamin B sehingga terjadi penurunan absorbansi pada kurva
kalibrasi dengan nilai sensitivitas molar -371,9 dan koefisien
korelasi (R?) sebesar 0,992. Pengukuran hipoklorit menggunakan
Rhodamin B tanpa penambahan reagen KI dan buffer telah berhasil
dilakukan dengan mereaksikan ion hipoklorit yang berasal dari
asam hipoklorit (HOCI) terhadap Rhodamin B dengan
membandingkan data dari uji F. Ion hipoklorit yang mengoksidasi
Rhodamin B diukur sebagai selisih absorbansi yang diplotkan pada
kurva kalibrasi dengan nilai absortivitas molar 0,002, koefisien
korelasi (R?) sebesar 0,992, limit deteksi 0,949 pugmL! dan limit
kuantitasi 2,875 ugmL™. Pengaruh waktu reaksi menghasilkan
grafik absorbansi yang menurun sebanding dengan konsentrasi
hipoklorit sehingga sesuai dengan kinetika reaksi orde satu. Selain
itu, hipoklorit dapat bereaksi lebih cepat pada pH asam daripada
pH basa yang dibuktikan dari perubahan spesi hipoklorit menjadi
HOCI.

Kata kunci: pengukuran hipoklorit, spektrofotometri dan
Rhodamin B



SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION OF
HYPOCHLORITE USING RHODAMINE B

Name: Muhammad Ainul Fahmi
NRP: 1411 100 097
Majors: Chemistry ITS
Advisor Lecturer: Suprapto, Ph.D.

Abstract

Spectrophotometric determination of hypochlorite using
Rhodamine B has been conducted. The absorbance of Rhodamine
B decreased as hypochlorite concentration increased. Molar
sensitivity of -371,9 and correlation coefficient (R?) of 0,992 were
obtained from calibration curve of Rhodamine B in the present of
hypochlorite. Determination of hypochlorite by Rhodamine B
without the addition of KI and buffer reagent have been
successfully carried out by reacting the hypochlorite ion derived
from hypochlorous acid (HOCI) to Rhodamine B. The absorbance
was plotted with a value of molar absorptivity of 0,002 and the
correlation coefficient (R?) of 0.992, detection limit of 0.949 ugmL-
' and quantitative limit of 2.875 pgmL. First order reaction
kinetics was obtained for hypochlorite-Rhodamine B reaction.
Moreover, hypochlorite can react faster in acidic solution than
those of base solution and proved by the hypochlorite
transormation into HOCL.

Keywords: hypochlorite determination, spectrophotometric,
Rhodamine B
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BAB1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Metode ekstraksi emas secara hidrometalurgi biasanya
menggunakan pereaksi sianida dan merkuri. Pereaksi sianida dan
merkuri memiliki tingkat toksisitas yang sangat tinggi dan
perolehan emas yang didapatkan relatif sedikit yaitu lebih kecil
dari 60% (Widodo dan Aminuddin, 2011). Oleh karena itu,
digunakan alternatif pereaksi untuk menggantikan larutan sianida
dan merkuri. Hasab et al., (2014) melaporkan tentang penggunaan
larutan hipoklorit-ion klorida untuk pelindian emas untuk
menggantikan larutan sianida dan merkuri. Hal tersebut
dibuktikan kembali oleh Yanuar (2015) yang melaporkan tentang
pelindian emas dengan larutan NaOCI sebagai donor hipoklorit
yang dapat menghasilkan persen ekstraksi emas yang lebih besar
yaitu sekitar 89% daripada penggunaan sianidasi dan amalgamasi.
Persamaan (1.1) menunjukkan reaksi pelindian emas dengan
hipoklorit (Nam et al., 2008) sebagai berikut:

2Au + 30CI +6H" +5CI" = 2[AuCl4] + 3H,0 (1.1)

Uji kuantitatif emas dari hasil pelindian emas dengan
larutan hipoklorit dapat dilakukan dengan AAS (Atomic
Absorbsion Spectroscopy), ICP (Inductively Coupled Plasma) dan
Spektrofotometer UV-Vis. Penggunaan spektrofotometri untuk
uji kuantitatif hasil pelindian emas memerlukan reagen
pengompleks untuk memberikan warna pada larutan hasil
pelindian emas. Yanuar (2015) melaporkan tentang penggunaan
Rhodamin B untuk uji kuantitatif hasil pelindian emas pada
larutan hipoklorit-klorida pada fasa air. Namun, permasalahan
terjadi ketika dilakukan uji kuantitatif terhadap larutan hasil
pelindian emas dengan hipoklorit tersebut. Terdapat ion
hipoklorit yang mengoksidasi Rhodamin B saat dilakukan
pengujian menggunakan metode spektrofotometri. Rhodamin B
teroksidasi dengan adanya ion hipoklorit sisa yang tidak bereaksi



dengan emas dimana, warna dari Rhodamin B terdekolorisasi
dengan adanya ion hipoklorit sehingga menggangu pembacaan
absorbansi saat pengukuran kadar emas dengan spektrofotometer
UV-Vis. Oleh karena itu, perlu dilakukan uji pengaruh ion
hipoklorit terhadap Rhodamin B.

Pasha dan Narayana (2007) mengembangkan metode
spektrofotometri yang cepat dan sederhana untuk pengukuran
hipoklorit menggunakan Rhodamin B. Pada metode ini
ditambahkan reagen KI dan buffer pH 4 pada media asam yang
direaksikan dengan hipoklorit sehingga membebaskan ion iodin.
Ion iodin ini digunakan untuk mendekolorisasi warna merah
muda dari Rhodamin B. Pengaruh peningkatan konsentrasi
hipoklorit dilaporkan dapat menurunkan absorbansi dari
Rhodamin B. Penggunaan iodin ini didasarkan dari konsep
iodometri yaitu seberapa banyak ion iodin (I.) yang diproduksi
dari pengoksidasian ion hipoklorit (OCI") terhadap ion iodat (I°).
Namun berdasarkan masalah diatas sebelumnya, bukan iodin (I»)
yang menjadi masalah karena dapat mengoksidasi Rhodamin B
namun sebaliknya ion hipoklorit yang secara langsung
mengoksidasi Rhodamin B. Begitu pula dengan penggunaan KI
dan buffer tidak digunakan pada hasil pelindian emas
menggunakan hipoklorit, dikarenakan akan membentuk komples
baru yaitu [Auls]” (Homick et al., 1976) yang tidak diinginkan
pada pelindian emas dengan hipoklorit. Oleh karena itu, perlu
dilakukan pengukuran hipoklorit dengan Rhodamin B tanpa
reagen KI dan buffer, kemudian hasil yang didapatkan
dibandingkan dengan pengukuran hipoklorit menggunakan
Rhodamin B dengan penambahan reagen KI dan buffer.

Zhu et al. (2014) mengembangkan pengukuran hipoklorit
dengan senyawa pewarna Probe 1. Probe 1 yang terbuat dari N-
phenyldiethanolamine dan tetracyanoethylene dalam
dimethylformamide merupakan senyawa pewarna hasil sintesis
yang dapat terdekolorisasi dengan adanya ion hipoklorit sehingga
dapat digunakan untuk pengukuran ion hipoklorit secara
spektrofotometri. Hasil penelitian menunjukan adanya penurunan



absorbansi sebanding dengan lamanya waktu reaksi. Begitu juga
dengan Ho et al., (2010) yang melaporkan adanya faktor waktu
reaksi yang mempengaruhi kinetika reaksi dari pengoksidasian
hipoklorit terhadap senyawa pewarna Reactive Blue CI 19
sehingga menyebabkan penurunan absorbansi sebanding dengan
lamanya waktu bereaksi. Permasalahan juga terjadi pada
pengaruh hipoklorit terhadap Rhodamin B yang dapat
menurunkan absorbansi Rhodamin B seiring berjalannya waktu
reaksi (Carissimi et al., 2000) sehingga perlu dilakukan uji
pengaruh waktu reaksi untuk mengetahui kinetika reaksi dari
Rhodamin B terhadap hipoklorit.

Pada penelitian ini akan dilakukan uji pengaruh
Rhodamin B terhadap ion hipoklorit dengan metode
spektrofotometri yang diukur dengan spektrofotmeter UV-Vis.
Penelitian ini juga akan menentukan pengukuran hipoklorit
menggunakan Rhodamin B pada media HCI tanpa reagen KI dan
buffer dengan metode spektrofotometri. Hasil pengukuran
hipoklorit tanpa reagen KI akan dibandingkan dengan pengukuran
hipoklorit dengan konsep iodometri mengunakan KI dan buffer
sebagai reagen yang akan direaksikan dengan ion hipoklorit pada
pengukuran spektrofotometri dengan Rhodamin B. Selain itu,
penelitian ini juga akan mengukur ion hipoklorit pada range
waktu tertentu untuk menentukan kinetika reaksinya serta
menentukan pengaruhnya terhadap pH .

1.2 Perumusan Masalah

Pelindian emas dan merkuri dapat dilakukan
menggunakan larutan hipoklorit sebagai pereaksi pelindi.
Penggunaan hipoklorit sebagai pereaksi pelindi menyebabkan
pengukuran emas menggunakan spektrofotometri UV-Vis melalui
pembentukkan senyawa kompleks [AuCls]” dengan Rhodamin B
terganggu. Hal ini disebabkan teroksidasinya Rhodamin B oleh
sisa hipoklorit yang digunakan untuk pelindian. Dengan demikian
pengaruh  konsentrasi hipoklorit dalam larutan terhadap
pengurangan absorbansi larutan Rhodamin B perlu diteliti. Hasil



pengukuran hipoklorit akan dibandingkan dengan hasil
pengukuran hipoklorit menggunakan penambahan reagen KI dan
buffer. Disamping itu, kesetimbangan reaksi oksidasi-reduksi
Rhodamin B juga dipengaruhi oleh waktu reaksi dan pH larutan.
Oleh karena itu pada penelitian ini, faktor waktu reaksi dan
pengaruh pH pada oksidasi Rhodamin B oleh hipoklorit juga
dipelajari.

1.3 Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mengukur hipoklorit dan untuk
mengetahui pengaruh waktu reaksi dan pH terhadap absorbansi
Rhodamin B pada pengukuran dengan metode spektrofotometri.
Dengan penelitian ini korelasi kuantitatif antara konsentrasi ion
hipoklorit dengan Rhodamin B menggunakan metode
spektrofotometri akan dapat dirumuskan.

1.4 Manfaat Penelitian

Penelitian ini dilakukan untuk memberikan informasi tentang
cara menguji pengaruh ion hipoklorit terhadap Rhodamin B
dengan metode spektrofotometri dan untuk memberikan
informasi pengukuran ion hipoklorit dengan Rhodamin B serta
pengaruhnya terhadap waktu reaksi dan pH dengan menggunakan
metode spektrofotometri.



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Hipoklorit

Hipoklorit merupakan ion yang tersusun dari klorin dan
oksigen yang mempunyai rumus kimia OCIl. Hipoklorit pada
dasarnya mengacu pada garam dari asam hipoklorit. Hipoklorit
merupakan senyawa yang tidak stabil karena dapat terdekomposisi
seiring berjalannya waktu membentuk kristal garam dan gas
oksigen. Oleh karena itu, hipoklorit sering ditemukan dalam
bentuk larutannya. Hipoklorit banyak digunakan sebagai agen
pemutih atau bleaching agent pada natrium hipoklorit (NaOCI) dan
kalsium hipoklorit (Ca(OCl);) (Pasha, 2008). Penggunaan
hipoklorit sebagai agen bleaching dikarenakan hipoklorit
merupakan agen pengoksidasi yang kuat diantara klorin oksianion
lainnya. Hal tersebut dapat dibandingkan dari harga potensial
standar setengah selnya (£°) yang ditunjukan Tabel 2.1. Pada tabel
tersebut juga menunjukan klorin oksianion lebih mengoksidasi
kuat dalam kondisi asam (Cotton., et al 1988). Diagram pourbaix
(Gambar 2.1) juga yang menunjukan bahwa pada pH asam spesi
hipoklorit berubah menjadi HOCI dan Cl. dengan nilai potensial
sel yang semakin meningkat sehingga hipoklorit lebih
mengoksidasi pada kondisi asam.

Pembuatan garam hipoklorit yaitu NaOCl dan Ca(OCl),
dapat dilakukan dengan mereaksikan klorin dengan larutan soda
api. Konsentrasi akhir dari garam hipoklorit tergantung dari
penambahan konsentrasi awal larutan soda api. Reaksi yang terjadi
adalah sebagai berikut:

Cl, + 2 NaOH — NaCl + NaClO + H,0 2.1)
2 Cl, + Ca(OH), — CaCl, + Ca(ClO), + H,O  (2.2)


http://en.wikipedia.org/wiki/Sodium_hydroxide
http://en.wikipedia.org/wiki/Sodium_chloride
http://en.wikipedia.org/wiki/Calcium_hydroxide
http://en.wikipedia.org/wiki/Calcium_chloride

Tabel 2.1 Perbandingan E° dari klorin oksianion

Ton Kondisi Asam E° Kondisi E°
W) Netral/Basa V)
Hipoklorit | H + HOCI + 1.63 | CIO” + H,0 + 0.89
e — Cl(g) + 2¢” — ClI"+20H
H,O
Klorit 3H" + HOCIO + 1.64 | ClIO, +2H,O + 0.78
3e- — Ch(g) + 4¢” — ClI" +40H
2H,0O
Klorat 6H" + ClO; + 1.47 | CIO; +3H,0O + 0.63
S5e¢” — %Cla(g) + 6e” — CI"+ 60H
3H,0
Perklorat | 8H" + ClO4 + 1.42 | ClIO4 +4H,0 + 0.56

Te — Y%Cla(g) +
4H,0

8¢ — CI" +80OH"




Gambar 2.1 Diagram Pourbaix dari Hipoklorit

2.2 Pengukuran Hipoklorit
2.2.1. Metode Spektrofotometri

Hussain et al. (1970) melaporkan 2 prosedur
spektrofotometri untuk pengukuran hipoklorit secara kuantitatif.
Salah-satu metode tersebut didasarkan pada pengukuran
absorbansi dari OCI" dalam media larutan alkali. Metode yang lain
berdasarkan reaksi antara OCl- dengan NH; didalam larutan alkali
untuk membentuk kloroamina, dimana metode ini mempunyai
molar absortivitas yang tinggi. Hasil dari penelitian ini
dibandingkan dengan prosedur titrimetri menggunakan NF XII.

Han et al. (1998) mengembangkan metode
spektrofotometri yang sederhana untuk deteksi kuantitatif
hipoklorit atau asam hipoklorit. Sample hipoklorit atau asam
hipoklorit  mula-mula  diinkubasi  menggunakan  tris(2-
carboxyethyl)phosphine(TCEP) berlebih. Residu TCEP kemudian
diukur sebagai 2-nito-5-thiobenzoate yang diproduksi setelah



bereaksi dengan 5,5’-dithiobis(2-nitrobenzoic acid). Konsentrasi
OCI atau HOCI sebanding dengan penurunan konsentrai TCEP
karena satu mol TCEP dengan cepat dan ireversibel teroksidasi
menjadi TCEP oksida dengan satu mol OCIl atau HOCI. Metode
ini lebih sensitif dan mudah daripada prosedur standar pengukuran
NaOCl yang melibatkan reaksi dengan KI, diikuti oleh titrasi
triiodida dengan tiosulfat.

Chiswell dan O’Halloran (1991) melaporkan penggunaan
acid yellow 17 sebagai reagen spektrofotometri untuk pengukuran
sejumlah kecil residu klorin bebas. Deteksi limit dari klorin bebas
sebesar 50 ppm, dan kurva kalibrasi menunjukan linear keatas
hingga 1 ppm. Siklik voltametri digunakan juga untuk menjelaskan
data dari prosedur spektrofotometri.

Tian dan Dasgupta (2000) menjelaskan tentang metode
injeksi alir untuk penentuan simultan ion hidroksida, klorida,
hipoklorit dan klorat yang ada diefluen sel kloralkali dalam
konsentrasi mulai dari milimolar ke molar. Pada penelitian ini
pengukuran hipoklorit dan klorat juga menggunaakn kolorimetri
dan iodometri sebagai metodenya.

Narayana et al. (2004) melaporkan pengunaan azure B
sebagai reagen untuk penentuan hipoklorit menggunakan
spektrofotometri sederhana. Metode ini didasarkan pada reaksi
hipoklorit dengan kalium iodida dalam media asam untuk
membebaskan iodin. Pemutihan warna biru dari azure B yang
diakibatkan ion iodin yang dibebaskan adalah dasar
pengukurannya dimana serapan maksimumnya pada panjang
gelombang 644 nm. Data dari penelitian ini sesuai dengan hukum
Beer dimana konsentrasi hipoklorit pada range 0,2-1,0 ppm dalam
volume akhir 10 ml. Absorptivitas molar dan sensitivitas Sandell
masing-masing 1,49 x 104 L.mol"'.cm™ dan 3,25 x 10-4 pg.cm™.

Bunikiene dan Ramanauskus (1971) melaporkan
penggunaan spektrofotometri yang berdasarkan reaksi oksidasi
dari OCl" dengan I' untuk mendeteksi sejumlah kecil dari OCI.
Selanjutnya produk dari reaksi oksidasi dari OCI" dengan I
ditambahkan pewarna brilliant green dan diukur absorbansi



perubahan warna dari larutan brilliant green. Reagen yang
digunakan ditambahkan media asam (HCl 7 M) dengan
penambahan NaOAc atau buffer universal la6lu absorbansi diukur
pada panjang gelombang 628 atu 684 nm. Absorbansi sebanding
dengan konsentrasi OCI- pada range 0,04-1,60 ppm. Sensitifitas
dari metode ini adalah 0,02-0,05 ppm OCI".

Narayana et al. (2005) melaporkan pengunaan thionin
sebagai reagen untuk penentuan hipoklorit menggunakan
spektrofotometri sederhana. Metode ini didasarkan pada reaksi
hipoklorit dengan kalium iodida dalam media asam untuk
membebaskan iodin. Efek pemutihan pada warna violet dari
thionin yang diakibatkan ion iodin yang dibebaskan adalah dasar
pengukurannya dimana serapan maksimumnya pada panjang
gelombang 600 nm. Data dari penelitian ini sesuai dengan hukum
Beer dimana konsentrasi hipoklorit pada range 0,2-1,2 ppm.
Absorptivitas molar, sensitivitas Sandell, limit deteksi dan limit
kuantitatif masing-masing 1,489 x 10* L.moll.cm™; 3,25 x 10
pg.cm?; 0,1026 pg.mL! dan 0,3112 pg.mL"'.

2.2.2 Metode Iodometri dan Spektrofotometri dengan
Rhodamin B
Jumlah ion hipoklorit dalam sampel pemutih dapat
ditentukan dengan mencari tahu berapa banyak iodin (I,) yang
dapat dihasilkan oleh pengoksidasian ion iodida (I') dengan ion
hipoklorit. Jumlah iodin yang dihasilkan kemudian diukur dengan
titrasi natrium tiosulfat, yang mengubah warna kuning iodin
kembali ke iodida yang tidak berwarna.
Persamaan reaksinya sebagai berikut:
Oksidasi ion iodida terhadap iodin dengan ion hipoklorit:
2H"+OCI' +2I' > L, + CI + H,O (2.3)
Titrasi iodin dengan tiosulfat:
I, +2S,05% 2 21" + S406> (2.4)
Uraian diatas menerangkang tentang konsep iodometri
yang biasanya dilakukan untuk mengukur ion hipoklorit
menggunakan titrasi (Pasha, 2008).
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Pasha dan Narayana, (2007) juga melaporkan hal yang
sama dengan menggunakan konsep iodometri, peneliti dapat
menentukan seberapa banyak ion hipoklorit dalam sampel. Namun,
pada penelitiannya juga digunakan metode spektrofotometri yang
menggunakan Rhodamin B sebagai pewarnanya. Reaksi pada
penelitian ini sama dengan konsep iodometri dimana ion hipoklorit
bereaksi dengan kalium iodide pada media asam sehingga
dihasilkan ion iodin. Ion iodin inilah yang nantinya memudarkan
warna merah muda dari Rhodamin B yang dapat diukur
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum 533 nm. Peneliti mendapatkan data yang sesuai dengan
hukum Beer sehingga didapatkan kurva kalibrasi yang naik dengan
range ion hipoklorit yang dapat diukur sebesar 0,1-4 ppm.
Absorsivitas molar, sandell sensitivitas, limit deteksi dan limit
kuantitatif dari metode ini sebesar 2,57 x 103 L.mol.cm™; 2,01 x
107 pg.cm?; 0,070 pg.mL" dan 0,212 pg.mL"'. Mekanisme reaksi
sebagai berikut:

NaOCI + HCl & NaCl + HOCI (2.5)
KI+HCl & HI+KCl (2.6)
HOCI + 2HI > L, + HCI + H,0 2.7)

COOH

COOH i
(H3CH,C),N N(CH,CH,),

(H3CH,C),N CHZCH ZC|

Rhodamin B Rhodamin B
(berwarna) (terdekolorisasi)

Gambar 2.2 Mekanisme Reaksi Pengukuran Hipoklorit dengan
Rhodamin B dan KI
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2.3 Sensitivitas dengan Metode Spektrofotometri

Sensitivitas sering disebut sebagai absorbtivitas molar (e,
L.mol'.cm™) dari kompleks ligan logam. Sensitivitas sangat
penting untuk pengukuran secara spektrofotometri dari trace metal
(Barney, 1967). Perhitungan dari molar absorptivitas merupakan
panjang gelombang maximum absorbansi dari larutan yang
berwarna, dimana perhitungannya sebagai:

€= ol (21)

Keterangan:

¢ = Absorbtivitas molar (L.mol!.cm™)
¢ = Konsentrasi (mol.L™")

| = Panjang kuvet (cm)

Sensitivitas bergantung pada sinar monokromatik dari
suatu radiasi. Dengan adanya sinar monokromatik pada bandwidth
yang sangat dekat dengan A max, maka molar absorbtivitas dapat
diperoleh (Barney, 1967)

Savvin (1979) menerangkan tentang hubungan antara
sensitivitas dan molar absorbtivitas, dimana dapat dikategorikan
sebagai:

Sensitivitas rendah £ < 2x10%, L.mol'.cm™
Sensitivitas menengah ¢ = 2-6x10*, L.mol"!.cm’!
Sensitivitas tinggi € > 6x10, L.mol".cm’

Zhu et al. (2014) melaporkan dalam penelitiannya
mengenai uji sensitivitas dan selektivitas Probe 1 untuk mendeteksi
adanya hipoklorit menggunakan metode spektrofotometri.
Penelitian ini melaporkan nilai molar absorbtivitas dari probe 1
sebesar 4,05+0,01x10* M"'.cm! (n=5) dalam mendeteksi adanya
hipoklorit. Probe 1 merupakan senyawa hasil sintesis yang
mempunyai warna merah muda yang dapat mendeteksi hipokorit
saat dilakukan pengukuran menggunakan spektrofotometri uv-vis.
Probe 1 akan terdekolorisasi warnanya menjadi lebih pudar dan
semakin bening saat penambahan hipklorit. Spektra probe 1 juga
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menunjukan grafik absorbansi yang turun sebanding dengan
penambahan konsentrasi hipoklorit sehingga menghasilkan grafik
linear y=-0,0017x + 0,214, dengan koefisiean korelasi R? = 0,9898.
Penurunan absorbansi tersebut menunjukan probe 1 sensitif
terhadap hipoklorit. Hal tersebut diatas juga menjadikan Probe 1
sebagai senyawa kolorimetri yang dapat mendeteksi hipokorit
secara kuantitatif.

2.4 Rhodamin B

Gambar 2.3 Struktur Molekul Rhodamin B

Rhodamin B merupakan zat pewarna sintetik berbentuk
serbuk kristal bewarna hijau kemerahan. Dalam bentuk larutan
dengan konsentrasi tinggi berwarna merah, dalam konsentrasi
rendah berwarna merah muda. Rhodamin B merupakan pewarna
Xanthene, yang termasuk ke dalam derivatif Triphenylmethane,
yang mempunyai turunan Amino-Derivatives sehingga lebih
spesifik termasuk kedalam golongan Amino-Xanthane. Amino-
Xanthane ini terbagi menjadi tiga golongan yaitu Rhodamine,
Rosamine dan Saccharein, dimana Rhodamin B termasuk ke dalam
golongan Rhodamine. Rhodamin B dapat disintesis melalui reaksi
dua mol m-diethylaminophenol dengan anhidrida ftalat (Wight,
2000). Sintesis Rhodamin B sebagai berikut:
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(CoHs)N
L150-180C
2, H,sm 175-180°C
3. NaOH

0 4.HCI

Gambar 2.4 Reaksi Sintesis Rhodamin B

Rhodamine B memiliki berbagai nama lain, yaitu: Tetra
ethyl rhodamin, Rheonine B, D & C Red No. 19, C.I. Basic Violet
10, C.I. No 45179, Food Red 15, ADC Rhodamine B, Aizan
Rhodamone dan Briliant Pink B. Sedangkan nama kimia secara
IUPAC adalah N-[9-(carboxyphenyl)-6-(diethylamino)-3H-
xanten—3-ylidene]-N-ethyleyhanaminium clorida. Rumus molekul
dari thodamine B adalah CyH31N,O3Cl dengan berat molekul
sebesar 479 g/mol. Rhodamin B sangat larut dalam air yang akan
menghasilkan warna merah dan berfluorensi kuat.

Rhodamin B banyak digunakan sebagai pewarna kertas
dan pigmen. Rhodamin B juga sering digunakan untuk pewarna
wol dan sutra dengan efek flouresen. Banyak kegunaan baru
Rhodamin B seperti bahan tambahan untuk pembutan disk video,
perekaman optik untuk penyimpanan data pada computer, untuk
resin sebagai bahan tambahan pembuatan PVC, bahan tambahan
membentuk polyester untuk menghasilkan lembaran polimer
berwarna dan untuk pewarna laser pada ink-jet printing (Wight,
2000).

2.5 Metode Spektofotometri Ultraviolet-Visibel (UV-Vis)
Spektrofotometri UV-Vis merupakan salah satu teknik
analisis  spektroskopi yang memakai sumber radiasi
eleltromagnetik ultraviolet dekat (190-380) dan sinar tampak (380-
780) dengan memakai instrumen spektrofotometer (Mulja dan
Suharman, 1995). Spektrofotometri UV-Vis melibatkan energi
elektronik yang cukup besar pada molekul yang dianalisis,
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sehingga spektrofotometri UV-Vis lebih banyak dipakai untuk
analisis kuantitatif ketimbang kualitatif (Mulja dan Suharman,
1995).

Dasar dari metode spektrofotometri adalah hubungan
sederhana antara substansi warna dan struktur elektronik. Sebuah
molekul atau ion menyerap intensitas cahaya di daerah sinar
tampak atau ultra violet ketika sinar radiasi menyebabkan transisi
elektronik dalam molekul yang mengandung satu atau lebih
kelompok kromofor. Warna dari sebuah molekul dapat
ditingkatkan dengan substansi yang disebut grup auxokrom,
sedangkan pergantian absorbsi maximum terhadap panjang
gelombang yang lebih panjang disebut pergeseran bathokromik.
Penerapan kuantitatif metode absorbsi didasarkan pada kenyataan
bahwa jumlah foton yang diserap berbanding lurus dengan
jumlah/konsentrasi atom, ion atau molekul (Blaedel et al., 1964).

Spektrofotometer terdiri atas spektrometer dan fotometer.
Spektrofotometer menghasilkan sinar dari spektrum dengan
panjang gelombang tertentu dan fotometer adalah alat pengukur
intensitas cahaya yang ditranmisikan atau yang diabsorpsi.
Spektrofotometer tersusun atas sumber spektrum yang kontinyu,
monokromator, sel pengabsorpsi untuk larutan sampel atau
blangko dan suatu alat untuk mengukur pebedaan absorpsi antara
sampel dan blangko ataupun pembanding (Khopkar, 1990).

Komponen-komponen pokok dari spektrofotometer meliputi:

1. Sumber tenaga radiasi yang stabil, sumber yang biasa digunakan
adalah lampu wolfram.

2. Monokromator untuk memperoleh sumber sinar yang
monokromatis.

3. Sel absorpsi, pada pengukuran di daerah visibel menggunakan
kuvet kaca atau kuvet kaca corex, tetapi untuk pengukuran pada
UV menggunakan sel kuarsa karena gelas tidak tembus cahaya
pada daerah ini.

4. Detektor radiasi yang dihubungkan dengan sistem meter atau
pencatat. Peranan detektor penerima adalah memberikan respon
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terhadap cahaya pada berbagai panjang gelombang (Khopkar,
1990).

Sumber sinar Sampel Detektor

Monokromator

Gambar 2.5 Ilustrasi Spektrofotometer UV-Vis (Yanuar, 2015)

Urutan kejadian dalam spektrofotometer adalah sebagai berikut:

1) Sumber cahaya bersinar melalui sampel.

ii) Sampel menyerap cahaya.

iii) Detektor mendeteksi seberapa banyak cahaya yang diserap oleh
sampel.

iv) Detektor kemudian mengubah seberapa banyak cahaya yang
diserap oleh sampel ke dalam data numerik.

v) Data numerik dari detector ditransmisikan ke komputer untuk
dimanipulasi lebih lanjut misalnya kurva kalibrasi dll(Blaedel et
al., 1964).

Persyaratan ~ sampel  dapat  dianalisis = mengunakan
Spektrofotometer UV-Vis yaitu:

1. Bahan mempunyai gugus kromofor

2. Bahan tidak mempunyai gugus kromofor tetapi berwarna

3. Bahan tidak mempuyai gugus kromofor dan tidak
berwarna maka ditambahkan pereaksi warna (Vis)

4. Bahan tidak mempunyai gugus kromofor dibuat
turunannya yang mempunyai gugus kromofor (UV)
(Harmita, 2006)
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2.6 Validasi Metode
2.6.1 Presisi

Presisi adalah ukuran yang menunjukkan derajat
kesesuaian antara hasil uji individual, diukur melalui penyebaran
hasil individual dari rata-rata jika prosedur diterapkan secara
berulang pada sampel-sampel yang diambil dari campuran yang
homogeny (Harmita, 2004). Presisi dapat diukur sebagai Standar
Deviasi atau Simpangan Baku sebagai berikut:

_ /Z?zo (x-%)?
s = p— (2.2)
Keterangan:

s = Presisi atau Standar deviasi
x; = Data ke-i

X = Rataan hitung

n = Jumlah data

2.6.2 Limit Deteksi

Limit deteksi adalah jumlah terkecil analit dalam sampel
yang dapat dideteksi yang masih memberikan respon signifikan
dibandingkan dengan blangko. Limit deteksi merupakan parameter
uji batas yang cara penetuannya berbeda-beda tergantung pada
metode analisis itu menggunakan instrumen atau tidak. Pada
analisis yang tidak menggunakan instrumen batas tersebut
ditentukan dengan mendeteksi analit dalam sampel pada
pengenceran bertingkat (Harmita, 2004). Pada analisis instrumen
limit deteksi dapat dihitung dengan mengukur respon blangko
beberapa kali lalu dihitung simpangan baku atau standar deviasi
respon blangko dan dapat dihitung dengan formula di bawabh ini:

D, =22 2.3)
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Keterangan:
o = Standar deviasi atau Simpangan baku blanko
S = Slope dari kurva kalibrasi

2.6.3 Limit Kuantitasi

Limit kuantitasi merupakan parameter pada analisis renik
dan diartikan sebagai kuantitas terkecil analit dalam sampel yang
masih dapat memenuhi kriteria cermat dan seksama (Harmita,
2004). Limit kuantitasi dapat dihitung secara statistik melalui garis
regresi linier dari kurva kalibrasi, dimana perhitungannya sebagai
berikut:

10.0

QL ="~ (24)

Keterangan:
o = Standar deviasi atau Simpangan baku blanko
S = Slope dari kurva kalibrasi

2,64 Ujit

Uji t digunakan untuk mengetahui pengaruh dari 2 variabel
yang berbeda yang nilainya dihasilkan dari eksperimen. Uji t
biasanya digunakan untuk mengetahui pengaruh antara keterikatan
sumbu x dan y pada kurva standar atau kurva kalibrasi. Persamaan
untuk menghitung nilai t hitung sebagai berikut:

Ir|/(n—2)
thitung = N1 (2.5

Keterangan:
n = Jumlah data
r = Akar dari koefisien korelasi (r%)
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Nilai t hitung ini akan dibandingkan dengan niai t tabel,
jika t hitung > t tabel maka hipotesis Ho ditolak dengan Ho: pu1 #
p2 dan Hi: g1 = o

2.6.5Uji F

Uji F digunakan untuk membandingkan presisi dari dua set
data dari 2 metode analitik yang berbeda yang dihitung dari
persaman sebagai berikut:

_Sa°
Sg?

F (2.6)

Keterangan:
S, = Standar deviasi sampel A
Sg = Standar deviasi sampel B

Nilai lebih besar dari s selalu digunakan sebagai
pembilang sehingga nilai F adalah selalu lebih besar daripada satu.
Nilai yang diperoleh untuk F kemudian diperiksa untuk
signifikansi terhadap nilai-nilai di F-tabel dihitung dari F-distribusi
disesuaikan dengan jumlah derajat kebebasan untuk dua set data
(Jeffery at al., 2000).

2.7 Pelindian Emas dengan Larutan Hipoklorit/Klorida
Pelindian Emas biasanya banyak dilakukan dengan
menggunakan metode hidrometalurgi. Metode Hidrometalurgi
yang banyak digunakan untuk pelindian emas adalah pelindian
menggunakan larutan sianida (sianidasi) dan larutan merkuri
(amalgamasi), namun dari hasil penelitian yang dilakukan untuk
mengkaji metode tersebut, ternyata kedua larutan tersebut
menghasilkan residu yang tidak ramah lingkungan, disamping itu
hasil recovery ekstraksi batuan emas masih belum efektif karena
masih menghasilkan bijih emas dengan kualitas yang rendah (low
grade) (Hasab et al., 2014). Oleh karena itu banyak penelitian
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dilakukan untuk mengantikan metode sianidasi dan amalgamasi
untuk pelindian emas.

Hasab et al. (2014) melaporkan larutan hipklorit yang
dicampur dengan ion klorida dipelajari kinerjanya untuk ekstraksi
emas dengan harapan dapat menggantikan larutan sianida dan
merkuri sebagai agen pereaksi. Puvvada dan Murthy (2000)
menjelaskan  beberapa pertimbangan penggunaan larutan
hipoklorit dan ion klorida antara lain lebih bersifat ramah
lingkungan dan lebih ekonomis jika dibandingkan dengan larutan
sianida dan logam merkuri. Beberapa penelitian menyebutkan
salah satu pelarut yang bias digunakan pada proses pelindian emas
yaitu larutan NaOCl (Puvvada dan Murthy, 2000), HOCI
(Baghalha, 2007) dan Ca(OCl), (Hasab et al., 2014). Pereaksi-
pereaksi diatas apabila didalam air akan membentuk ion hipoklorit
yang bersifat sebagai oksidator kuat. Reaksi pelindian emas dengan
ion hipoklorit/klorida sebagai berikut:

2Au + 30CI +6H* +5CI = 2[AuCly] + 3H,0  (2.8)
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”



BAB III
METODOLOGI

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain botol
larutan, gelas beker, labu ukur, pipet tetes, pipet ukur, pipet
volume, pro pipet, spatula, corong, kuvet, dan neraca analitik.
Instrumen yang digunakan untuk analisis adalah spektrofotometer
ultraviolet-sinar tampak (UV-VIS) Merk Genesys 10S UV-Vis
Spektrofotometer di Laboratorium Kimia-FMIPA ITS.

3.1.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain
aquademin, HCI1 37% (Merck), Rhodamin B (Merck), NaOCl 12%,
KI (Merck), buffer pH=4, pH universal (Merck).

3.2 Prosedur Kerja
3.2.1 Uji Pengaruh Hipoklorit terhadap Rhodamin B

NaOCI 10° M dimasukkan 1 mL ke dalam labu ukur 10
mL dan ditambahkan 2 mL HCI 107 M lalu dikocok. Kemudian
Rhodamin B 10° M ditambahkan 5 mL dan ditambah aquademin
hingga tanda batas. Kemudian dikocok dan ditunggu 5 menit.
Setelah itu larutan dimasukan ke dalam kuvet dan diukur
absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis. Blanko yang
digunakan adalah aquademin. Hal yang sama dilakukan untuk
variasi NaOCl 5x10° M, 10 M, 5x10* M, 10* M 5x10° M dan
10° M.

3.2.2 Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B
A. Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B

NaOCl1 50 ppm dimasukkan 1 mL ke dalam labu ukur 10
mL dan ditambahkan 1 mL HCI 2 M lalu dikocok. Kemudian
Rhodamin B 0,05% ditambahkan 0,5 mL dan ditambah aquademin
hingga tanda batas. Kemudian dikocok dan ditunggu 2 menit.

21
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Setelah itu larutan dimasukan ke dalam kuvet dan diukur
absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis. Blanko yang
digunakan adalah semua reagen selain NaOCl. Hal yang sama
dilakukan untuk variasi NaOCl 40 ppm, 30 ppm, 20 ppm, 10 ppm.

B. Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B + KI

NaOCl1 50 ppm dimasukkan 1 mL ke dalam labu ukur 10
mL, lalu ditambahkan 1 mL HCI 2 M dan 1 mL KI 2% lalu
dikocok. Kemudian ditambahkan 0,5 mL Rhodamin B 0,05% dan
ditambah aquademin hingga tanda batas. Kemudian dikocok dan
ditunggu 2 menit. Setelah itu larutan dimasukan ke dalam kuvet
dan diukur absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis, blanko
yang digunakan adalah semua reagen selain NaOCI. Hal yang sama
dilakukan untuk variasi NaOCl 40 ppm, 30 ppm, 20 ppm, 10 ppm.

C. Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B + Buffer

NaOCl1 50 ppm dimasukkan 1 mL ke dalam labu ukur 10
ml dan ditambahkan 1 mL HCl 2 M lalu dikocok. Kemudian
Rhodamin B 0,05% ditambahkan 0,5 mL dan ditambahkan 2 mL
buffer pH 4 lalu ditambahkan aquademin hingga tanda batas.
Kemudian dikocok dan ditunggu 2 menit. Setelah itu larutan
dimasukan ke dalam kuvet dan diukur absorbansi dengan
spektrofotometri UV-Vis. Blanko yang digunakan adalah semua
reagen selain NaOCl. Hal yang sama dilakukan untuk variasi
NaOCl1 40 ppm, 30 ppm, 20 ppm, 10 ppm.

D. Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B + KI + Buffer

NaOCl1 50 ppm dimasukkan 1 mL ke dalam labu ukur 10
mL, lalu ditambahkan 1 mL HCl 2 M dan 1 mL KI 2% lalu
dikocok. Kemudian Rhodamin B 0,05% ditambahkan 0,5 mL dan
ditambahakan 2 mL buffer pH 4 lalu ditambahkan aquademin
hingga tanda batas. Kemudian dikocok dan ditunggu 2 menit.
Setelah itu larutan dimasukan ke dalam kuvet dan diukur
absorbansi dengan spektrofotometri UV-Vis. Blanko yang



23

digunakan adalah semua reagen selain NaOCI. Hal yang sama
dilakukan untuk variasi NaOCl 40 ppm, 30 ppm, 20 ppm, 10 ppm.

3.2.4 Pengaruh Waktu Reaksi terhadap Kinetika Reaksi
NaOCl 102 M dimasukkan 1 mL ke dalam labu ukur 10
mL dan ditambahkan 2 mL HCI 102 M lalu dikocok. Kemudian
Rhodamin B 10 M ditambahkan 5 mL dan ditambah aquademin
hingga tanda batas. Kemudian dikocok dan ditunggu 5 menit.
Setelah itu larutan dimasukan ke dalam kuvet dan diukur
absorbansi dengan spektrofotometer UV-Vis. Blanko yang
digunakan adalah aquademin. Kemudian diukur lagi absorbansi
setiap 5 menit selama 30 menit untuk semua variasi konsentrasi
NaOCl 5x10° M, 10 M, 5x10* M, 10* M 5x10° M dan 10° M.

3.2.5 Pengaruh pH

PH diatur dengan menambahkan NaOCI dan HCI dengan
konsentrasi yang berbeda-beda pada labu ukur 10 mL hingga
rentang pH 1 sampai pH 11 lalu ditambahkan 0,5 mL Rhodamin B
0,05%. Setelah itu larutan dimasukan ke dalam kuvet dan diukur
absorbansi dengan spektrofotometri UV-Vis. Blanko yang
digunakan adalah 0,05% Rhodamin B 0,5 mL dan ditambah
aquademin hingga tanda batas.
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”



BAB 1V
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Pengaruh Konsentrasi Hipoklorit terhadap Rhodamin B

Spektra UV-Vis pada Gambar 4.1 menunjukkan panjang
gelombang maksimum dari Rhodamin B sebesar 554 nm. Terlihat
pada spektra tersebut terjadi penurunan absorbansi pada spektra
Rhodamin B karena adanya penambahan ion hipoklorit pada
larutan Rhodamin B. Hal tersebut menandakan adanya pengaruh
ion hipoklorit terhadap Rhodamin B. Ion hipoklorit merupakan
agen pengoksidasi  (oksidator) schingga Rhodamin B
terdekolorisasi akibat teroksidasi oleh ion hipoklorit.

0.9
0.8
0.7
0.6
0.5
0.4
0.3
0.2
0.1

= RhB

Absorbansi

= RhB+NaOCl

350 450 550 650 750

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 4.1 Spektra Rhodamin B dan Rhodamin B + NaOCl
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Oleh karena itu, pada dasarnya hal inilah yang menggangu
pembacaan absorbansi uji kuantitatif fasa air hasil pelindian emas
dengan Rhodamin B. Rhodamin B yang pudar dari merah menjadi
merah muda pada fasa air dikarenakan ion hipoklorit sisa pelindian
mengoksidasi Rhodamin B sehingga terjadi reaksi oksidasi-reduksi
(redoks) diantara Rhodamin B dan ion hipoklorit, dimana
persamaan reaksi (4.1) dan Gambar 4.2 menunjukan reaksi yang
diusulkan terjadinya pengoksidasian Rhodamin B oleh ion
hipoklorit. Untuk itu telah dilakukan uji pengaruh peningkatan
konsentrasi hipoklorit terhadap Rhodamin B yang ditunjukan oleh
Gambar 4.3 dan Gambar 4.4.

NaOCl + HCl - NaCl + HOCI (4.1)
COOH O COOH
l HOCI
(O CLCL
(H3CH,C)oN CHZCH {H3CHZC)oN N(CH;CHa)g
Rhodamin B Rhodamin B
(berwarna) (terdekolorisasi)

Gambar 4.2 Reaksi yang diusulkan Rhodamin B teroksidasi oleh
hipoklorit



27

0.6
0.5
——0.01M
~ 0.4 ——0.005M
(7]
S 03 e (.001 M
2
§ 0.2 ——0.0005 M
< ——0.0001 M
0.1
———0.00005 M
0 0.00001 M
380 480 580 680
0.1

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 4.3 Spektra Rhodamin B (10°M) pada variasi NaOCl (10-
2-10°M).
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Gambar 4.4 Perubahan absorbansi Rhodamin B pada variasi
NaOClI (102-10°M)
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Spektra Rhodamin B pada Gambar 4.3 menunjukan
penambahan ion hipoklorit (OCl") secara kontinu pada larutan
Rhodamin B menghasilkan penurunan absorbansi yang bertahap
yang membuktikan bahwa Rhodamin B sensitif terhadap ion
hipoklorit. Gambar 4.4 merupakan grafik absorbansi Rhodamin B
sisa yang menurun sebanding dengan konsentrasi hipoklorit.
Disebut Rhodamin B sisa karena ion hipoklorit mengoksidasi
larutan Rhodamin B yang terdapat konsentrasi NaOCIl yang
menjadi donor ion hipoklorit. Gambar 4.4 menunjukan grafik
fungsi absorbansi Rhodamin B terhadap konsentrasi hipoklorit
pada dasarnya tidak menghasilkan garis yang linear sehingga
diambil 5 titik yang mempunyai linearitas untuk mengetahui
sensitivitas dari Rhodamin B terhadap hipoklorit yang ditunjukan
pada Gambar 4.5 dibawah ini:

©
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Absorbansi
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i

0 0.0002 0.0004 0.0006 0.0008 0.001 0.0012
Konsentrasi Hipoklorit (M)

Gambar 4.5 Kurva intensitas absorpsi Rhodamin B (10°M) Vs
penambahan konsentrasi NaOCI (102-10- M)
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Terdapat linearitas antara absorbansi dan konsentrasi dari
OCI pada rentang 10>-10°M dan persamaan linearnya adalah y =
-371,9x + 0,4841 dengan koefisien korelasi R? = 0,992 (Gambar
4.5). Hasil di atas membuktikan bahwa Rhodamin B dapat
mendeteksi OCI" secara kuantitatif dengan nilai sensitivitas = -
371,9. Oleh karena itu, Rhodamin B dapat digunakan untuk
mengukur hipoklorit menggunakan metode spektrofotometri. Hal
yang sama telah dilakukan oleh Pasha dan Narayana (2007) yang
melaporkan penggunakan Rhodamin B untuk mengukur hipoklorit
menggunakan metode spektrofotometri. Namun, penelitian
tersebut menggunakan penambahan reagen KI dan buffer.

4.2 Pengukuran Hipoklorit menggunakan Rhodamin B

Hasil pengukuran hipoklorit menggunakan Rhodamin B
ditunjukan pada Gambar 4.6 dimana didapatkan garis linear ke atas
pada kurva kalibrasi yang memplotkan selisih absorbansi terhadap
konsentrasi hipoklorit. Koefisien korelasi (n=5) dan molar
absorptivitas (slope) yang didapatkan masing-masing 0,992 dan
0,002. Limit deteksi (D, = 3,30/s) dan Limit Kuantitasi (Q; =
100 /s) [dimana ¢ merupakan standar deviasi dari reagen blanko
(n=5) dan s adalah slope dari kurva kalibrasi] untuk pengukuran
hipoklorit masing-masing 0,949 pg.mL™! dan 2,875 pg.mL". Uji t
menghasilkan thiung sebesar 19,16, hasil ini dibandingkan dengan
tubel. Berdasarkan uji pada microsoft excel didapatkan Kkritis
sebaran t yaitu 2,77 dengan tingkat kepercayaan 95% dan derajat
kebebasan (df) sama dengan 4, dengan Ho: pu1 # p» dan Hi: i = po.
Nilai thiung > tiabel, maka hipotesis Hy ditolak, sehingga konsentrasi
larutan dan absorbansi memiliki korelasi.
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Gambar 4.6 Kurva Kalibrasi hipoklorit (1-5 pg.mL™)
menggunakan Rhodamin B

Hasil pengukuran hipoklorit dengan menggunakan
Rhodamin B telah dibandingkan dengan menggunakan Uji F
terhadap hasil pengukuran hipoklorit menggunakan Rhodamin B
ditambahkan KI, Rhodamin B ditambah Buffer pH 4, dan
Rhodamin B ditambahkan KI dan Buffer pH 4 pada sub bab
berikutnya. Reaksi dari pengukuran hipoklorit menggunakan
Rhodamin B sama dengan persamaan reaksi (4.1) dan reaksi yang
diusulkan pada Gambar 4.2 pada sub bab sebelumnya (Bab 4.1).

4.3 Pengukuran Hipoklorit menggunakan Rhodamin B dengan
KI

Hasil pengukuran hipoklorit menggunakan Rhodamin B
dengan reagen KI ditunjukan pada Gambar 4.7 dimana didapatkan
garis linear ke atas pada kurva kalibrasi yang memplotkan selisih
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absorbansi terhadap konsentrasi hipoklorit. Koefisien korelasi
(n=5) dan molar absorptivitas (slope) yang didapatkan masing-
masing 0,992 dan 0,002. Limit deteksi (D, = 3,30/s) dan Limit
Kuantitasi (Q; = 100/s) [dimana ¢ merupakan standar deviasi
dari reagen blanko (n=5) dan s adalah slope dari kurva kalibrasi]
untuk pengukuran hipoklorit masing-masing 0,948 pg.mL' dan
2,874 pg.mL. Uji t menghasilkan thwne sebesar 19,16, hasil ini
dibandingkan dengan tupe. Berdasarkan uji pada microsoft excel
didapatkan kritis sebaran t yaitu 2,77 dengan tingkat kepercayaan
95% dan derajat kebebasan (df) sama dengan 4, dengan Ho: pi # po
dan Hi: g1 = po. Nilai thiwng > twbe, maka hipotesis Ho ditolak,
sehingga konsentrasi larutan dan absorbansi memiliki korelasi.

0.014
0.012 y = 0.0022x + 0.0006

R2=0.9918 &

0.01 .

0.008

0.006

Selisih Absorbansi

0.004

0.002
0 1 2 3 4 5 6

Konsentrasi Hipoklorit (ug.mL™?)

Gambar 4.7 Kurva Kalibrasi hipoklorit (1-5 upg.mL™)
menggunakan Rhodamin B dengan KI

Uji F dilakukan untuk membandingkan pengaruh reagen
KI dan tanpa reagen KI pada pengukuran hipoklorit dengan
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Rhodamin B (Gambar 4.6 dan 4.7). Berdasarkan uji pada microsoft
excel didapatkan nilai Fuiwne sebesar 1 sedangkan Fipe (kritis
sebaran F) sebesar 6,39, dengan tingkat kepercayaan 95% dan
derajat kebebasan (df) sama dengan 4, dengan Ho: pi = po dan Hi:
pi # Wo. Nilai Fhiung < Fabel, maka hipotesis Ho diterima, sehingga
variasi dari dua populasi data pada kedua kurva sama, sehingga
pengukuran menggunakan Rhodamin B tanpa penambahan reagen
KI terbukti bisa dilakukan untuk menghindari adanya pengaruh
reagen KI pada uji kuantitatif hasil pelindian emas dengan
hipoklorit. Reaksi yang terjadi antara ion hipoklorit dengan
Rhodamin B dan KI sama dengan persamaan reaksi (2.5-2.7) dan
reaksi pada Gambar 2.2

4.4 Pengukuran Hipoklorit menggunakan Rhodamin B dengan
Buffer

Hasil pengukuran hipoklorit menggunakan Rhodamin B
dengan penambahan buffer pH=4 ditunjukan pada Gambar 4.8
dimana didapatkan garis linear ke atas pada kurva kalibrasi yang
memplotkan selisih absorbansi terhadap konsentrasi hipoklorit.
Koefisien korelasi (n=5) dan molar absorptivitas (slope) yang
didapatkan masing-masing 0,992 dan 0,002. Limit deteksi (D, =
3,30/s) dan Limit Kuantitasi (Q, = 100/s) [dimana o
merupakan standar deviasi dari reagen blanko (n=5) dan s adalah
slope dari kurva kalibrasi] untuk pengukuran hipoklorit masing-
masing 1,897 pg.mL"! dan 5,750 pg.mL".



33

0.018
0.016
0.014
0.012

y =0.0022x + 0.0046
R?=0.9918

0.01
0.008
0.006

Selisih Absorbansi

0.004
0.002

0 1 2 3 4 5 6
Konsentrasi Hipoklorit (ug.mL™)

Gambar 4.8 Kurva kalibrasi hipoklorit (1-5 pg.mL') menggunakan
Rhoadamin B dengan buffer pH=4

Uji t menghasilkan thiwng sebesar 19,16, hasil ini
dibandingkan dengan tupe. Berdasarkan uji pada microsoft excel
didapatkan kritis sebaran t yaitu 2,77 dengan tingkat kepercayaan
95% dan derajat kebebasan (df) sama dengan 4, dengan Ho: pi # po
dan Hi: g1 = po. Nilai thiwng > twbe, maka hipotesis Ho ditolak,
sehingga konsentrasi larutan dan absorbansi memiliki korelasi.
Reaksi yang terjadi sama dengan persamaan reaksi (4.1) dan reaksi
yang diusulkan pada Gambar 4.2. Untuk persamaan reaksi
penambahan reagen buffer sebagai berikut:

CH3;COONa + CH;COOH - 2CH3;COO +Na"+H" (4.2)

CH;COO" + Na* + HOCl = CH;COOH + NaOCl ~ (4.3)
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Uji F dilakukan untuk membandingkan pengaruh
penambahan buffer dan tanpa buffer pada pengukuran hipoklorit
dengan Rhodamin B (Gambar 4.6 dan 4.8). Berdasarkan uji pada
microsoft excel didapatkan nilai Fpiung sebesar 1,41 sedangkan Fiapel
(kritis sebaran F) sebesar 6,39, dengan tingkat kepercayaan 95%
dan derajat kebebasan (df) sama dengan 4, dengan Ho: pi = p» dan
Hi: w1 # po. Nilai Fhiwng < Fuabe, maka hipotesis Ho diterima,
sehingga variasi dari dua populasi data pada kedua kurva sama,
sehingga pengukuran menggunakan Rhodamin B tanpa
penambahan buffer terbukti bisa dilakukan untuk menghindari
adanya pengaruh buffer pada uji kuantitatif hasil pelindian emas
dengan hipoklorit.

4.5 Pengukuran Hipoklorit menggunakan Rhodamin B dengan
KI dan Buffer

Hasil pengukuran hipoklorit menggunakan Rhodamin B
dengan penambahan KI dan buffer ditunjukan pada Gambar 4.9
dimana didapatkan garis linear ke atas pada kurva kalibrasi yang
memplotkan selisih absorbansi terhadap konsentrasi hipoklorit.
Koefisien korelasi (n=5) dan molar absorptivitas (slope) yang
didapatkan masing-masing 0,992 dan 0,002. Limit deteksi (D, =
3,30/s) dan Limit Kuantitasi (Q, = 100/s) [dimana o
merupakan standar deviasi dari reagen blanko (n=5) dan s adalah
slope dari kurva kalibrasi] untuk pengukuran hipoklorit masing-
masing 0,949 pg.mL"' dan 2,875 ng.mL"". Uji t menghasilkan thitung
sebesar 19,16, hasil ini dibandingkan dengan tpe. Berdasarkan uji
pada microsoft excel didapatkan kritis sebaran t yaitu 2,77 dengan
tingkat kepercayaan 95% dan derajat kebebasan (df) sama dengan
4, dengan Ho: pi # po dan Hi: i = po. Nilai thiwng > tabe, maka
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hipotesis Ho ditolak, sehingga konsentrasi larutan dan absorbansi
memiliki korelasi.
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Gambar 4.9 Kurva kalibrasi hipoklorit (1-5 pg.mL"') dengan
reagen KI dan buffer pH=4

Uji F dilakukan untuk membandingkan pengaruh
penambahan buffer dan tanpa buffer pada pengukuran hipoklorit
dengan Rhodamin B (Gambar 4.6 dan 4.9). Berdasarkan uji pada
microsoft excel didapatkan nilai Fpiung sebesar 1,41 sedangkan Fiaper
(kritis sebaran F) sebesar 6,39, dengan tingkat kepercayaan 95%
dan derajat kebebasan (df) sama dengan 4, dengan Ho: 11 = p» dan
Hi: i # po. Nilai Fhiwng < Fuabe, maka hipotesis Ho diterima,
sehingga variasi dari dua populasi data pada kedua kurva sama,
sehingga pengukuran menggunakan Rhodamin B tanpa
penambahan KI dan buffer terbukti bisa dilakukan untuk
menghindari adanya pengaruh KI dan buffer pada uji kuantitatif
hasil pelindian emas degan hipoklorit. Reaksi yang terjadi sama



36

dengan persamaan reaksi (2.5-2.7) dan reaksi pada Gambar 2.2.
Untuk persamaan reaksi penambahan reagen buffer seperti
persamaan reaksi sebagai berikut:

CH3COONa + CH3COOH - 2CH;COO +Na"+H" (4.4)
CH3;COO" + Na' + HCl - CH3;COOH + NaCl (4.5)
4.6 Pengaruh Waktu Reaksi

Penelitian tentang faktor waktu reaksi dilakukan dengan
mencampurkan volume yang tetap dari Rhodamin B dan NaOCI
dalam botol 25 mL. Kemudian selama berjalannya waktu reaksi 5
sampai 30 menit, sampel larutan dilakukan scanning UV-Vis pada
jeda setiap 5 menit. Rangkaian spektra UV-Vis yang dikumpulkan
selama 30 menit ditunjukkan pada Gambar 4.10.

0.4
0.35
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2 0.25

® = 10 menit
= 0.2

g 15 menit
0.15

< =20 menit
0.1

=25 menit

0.05 .

= 30 menit

0 oo~
350 450 550 650 750

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 4.10 Spektra Rhodamin B sebagai fungsi waktu reaksi.
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Gambar 4.11 Kurva absorbansi Rhodamin B (10°M) terhadap
waktu reaksi pada konsentrasi NaOCl 10°M

Gambar 4.11 menunujukkan intensitas spektra absorpsi
menurun dengan meningkatnya waktu reaksi. Hal tersebut
membuktikan bahwa waktu reaksi mempengaruhi kinetika reaksi
dari ion hipoklorit terhadap Rhodamin B yang dapat dirumuskan
sebagai rumus integrasi kinetika reaksi untuk menentukan orde
reaksi.

Berdasarkan kinetika reaksi penelitian ini, jumlah OCI
yang berlebihan dalam campuran, mengakibatkan OCIl™ dianggap
konstan dalam reaksi campurannya. Oleh karena itu persamaan laju
reaksinya dapat ditulis sebagai berikut:

—d(Crp(t))

P = kCgp(0y-Coci ey
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—d(Crpy)
—a k'. Crp(o) 2)

Keterangan:

C }(?ZB(O) = Konsentrasi awal Rhodamin B dalam campuran reaksi
Crp(ry = Konsentrasi Rhodamin B pada waktu ¢

C8.; = Konsentrasi dari OCI
k = Konsentrasi laju interinsik

dimana, &£’ merupakan suatu konstanta dari konstanta laju intrinsik
dan konsentrasi dari OCI, sehingga nilai £’ menjadi:

k' =k.Coey (3)
Keterangan:
k' = Konstanta
CS.;  =Konsentrasi dari OCI
k = Konsentrasi laju interinsik

Kemudian data eksperimen diplotkan untuk menentukan
orde kinetika reaksi dari penelitian ini, menghasilkan kurva pada
Gambar 4.12. Dari data eksperimen tersebut didapatkan kurva
linier pada orde pertama kinetika reaksi yang merupakan respon
konsentrasi Rhodamin B terhadap ion hipoklorit, dimana
persamaan linearnya y = -0,109x -12,417 (koefisien korelasi R’ =
0,9913).
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Gambar 4.12 Kurva Orde Pertama Kinetika Reaksi

Penelitian ini juga menemukan bahwa selain absorbansi
Rhodamin B menurun terhadap lamanya waktu reaksi juga terjadi
penurunan absorbansi Rhodamin B (10°M) yang bertahap sesuai
dengan peningkatan waktu reaksi pada penambahan hipoklorit
secara kontinu (102-10°M) yang ditunjukan pada Gambar 4.13.

Gambar 4.13 menunjukan pada waktu 5 menit hingga 25
menit terjadi penurunan absorbansi yang relatif tajam pada hampir
variasi konsentrasi hipoklorit, namun pada waktu 25-30 menit
konsentrasi hipoklorit cenderung konstan yang dikarenakan
konsentrasi OCI" pada larutan sudah hampir habis sehingga tidak
mengoksidasi Rhodamin B kembali.
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Gambar 4.13 Grafik absorbansi Rhodamin B (10°M) terhadap
waktu dengan penambahan konsentrasi NaOCI (10
2-.10°M)

Dari Grafik di atas dapat dirumuskan pula kinetika reaksi
dari penurunan absorbansi terhadap peningkatan waktu reaksi dan
konsentrasi hipoklorit. Jika persamaan (2) diintegrasikan akan
diperoleh persamaan (4) sebagai berikut:

Creo) B

In

—k't 4)
Cl%B(O)

Keterangan:

C 1%3(0) = Konsentrasi awal Rhodamin B dalam campuran reaksi

Ca Bty = Konsentrasi Rhodamin B pada waktu 7.
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RB(t)

Nilai £’ diperoleh dari memplotkan lnC vs waktu

RB(0)
reaksi. Gambar 4.14 menunjukan bahwa hasil eksperimen yang
didapat konsisten dengan orde pertama kinetika reaksi yang
merespon Rhodamin B pada konsentrasi OCI" yang berbeda-beda.

0
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Gambar 4.14 Plot dari ln a) dengan waktu reaksi pada variasi
CRB(0)

konsentrasi OCI

Gambar 4.14 diplot berdasarkan Gambar 4.13 yang
dihitung nilai orde reaksinya dan diplotkan sebagai kurva In ———= RB(O
RB(O)

terhadap waktu reaksi. Dari Gambar 4.12 dan 4.14 yang
menunjukan respon Rhodamin B terhadap OCI" dipengaruhi oleh
orde pertama, hal ini menandakan bahwa konsentrasi Rhodamin B

berbanding lurus terhadap waktu.
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4.6 Pengaruh pH

Pengaruh pH terhadap reaksi reduksi-oksidasi (redoks)
hipoklorit terhadap Rhodamin B telah dilakukan untuk mengetahui
spesi dari hipoklorit yang mengoksidasi Rhodamin B. Gambar 4.15
menunjukkan peningkatan absorbansi pada pH 6 sampai pH 1,
sedangkan pada pH 7 sampai pH 11 terjadi peningkatan yang kecil
dan relatif konstan. Hal tersebut dikarenakan pada pH 1 sampai pH
6 spesi hipoklorit berubah menjadi HOCl yang mengoksidasi
Rhodamin B, dimana menyebabkan konsentrasi Rhodamin B lebih
terdekolorisasi akibat reaksi HOCI yang lebih cepat bereaksi,
sehingga menyebabkan selisih absorbansi menjadi lebih besar pada
pH 1 sampai pH 6 karena pendeteksian hipoklorit jauh lebih
banyak terdeteksi karena hipoklorit lebih cepat bereaksi pada spesi
HOCI dari pada spesi OCI.
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Gambar 4.15 Grafik pengaruh pH terhadap spesi hipoklorit
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Hal tersebut dibuktikan dengan adanya diagram pourbaix
pada Gambar 4.16 yang menunjukan pada pH 7,5 sampai pH 1
spesi hipoklorit berubah menjadi HOCI] dimana nilai E° reduksi
standarnya meningkat daripada spesi OCIl yang relatif konstan
sehingga spesi HOCI lebih cepat bereaksi daripada OCI".

Gambear 4.16 Diagram Pourbaix dari hipoklorit

Berdasarkan Cotton et al. (1988) pada pH 1 sampai pH 6
spesi HOCI memiliki nilai E° reduksi standarnya jauh lebih besar
pada pH asam daripada pH netral/basa yang ditunjukan pada
persamaan reaksi 4.4 dan 4.5. Oleh karena itu, pernyataan di atas
dapat digunakan untuk membuktikan reaksi yang diusulkan bahwa
spesi HOCI1 yang mengoksidasi Rhodamin B karena pH aktual
pada larutan yang digunakan pada penelitian ini pada rentang pH 1
sampai pH 6.
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Kondisi Asam:
H*+ HOCI + e~ — %Clx(g) + H,O E°=1,63v
Kondisi Basa:

ClIO" +H,O+2e — CI' +20H" E°=0,89 v

(4.6)

4.7)
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BAB YV
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Kesimpulan yang diperoleh pada penelitian ini
berdasarkan hasil dan pembahasan pada Bab IV antara lain:
Adanya pengaruh hipoklorit terhadap Rhodamin B yang
mengakibatkan penurunan absorbansi Rhodamin B. Pengukuran
hipokorit menggunakan Rhodamin B dapat dilakukan tanpa
penambahan reagen KI dan buffer. Adanya pengaruh faktor waktu
reaksi terhadap kinetika reaksi saat hipoklorit bereaksi dengan
Rhodamin B sehingga didapatkan fungsi orde satu dalam reaksi
tersebut. Adanya pengaruh pH pada spesi hipoklorit sehingga spesi
HOCI yang bereaksi dengan Rhodamin B dan hipoklorit lebih
cepat mengoksidasi pada pH asam daripada pH basa.

5.2 Saran

Penelitian ini perlu dilanjutkan mengenai aplikasi
pengukuran hipoklorit dengan Rhodamin B pada sampel fasa air
hasil pelindian emas dengan hipoklorit.
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”



LAMPIRAN A
Skema Kerja

Uji Pengaruh Hipoklorit terhadap Rhodamin B

1 ml NaOCl 10* M

—Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
—Ditambahkan 2 mL HCI 10> M

- Ditambah 5 mL Rhodamin B 10° M
—Ditambah aquademin hingga tanda batas
—Dikocok dan ditunggu 5 menit

—Diukur absorbansi dengan spektrofotometer uv-vis pada
panjang gelombang 380 nm -700 nm

—Dilakukan kembali untuk variasi NaOCI 5x10° M, 107 M,
5x10*M, 10* M 5x10- M dan 10~ M.

Data Absorbansi
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Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B

1 mL NaOCl 50 ppm

—Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
—Ditambahkan 1 mL HC1 2 M

L Ditambah 0,5 mL Rhodamin B 0,05%
—Ditambah aquademin hingga tanda batas
—Dikocok dan ditunggu 2 menit

—Diukur absorbansi dengan spektrofotometer uv-vis pada
panjang gelombang 380 nm -700 nm

—Dilakukan kembali untuk variasi NaOCI 40 ppm, 30 ppm,
20 ppm, 10 ppm

Data Absorbansi
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Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B + KI

1 mL NaOCl 50 ppm

—Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
—Ditambahkan 1 mL HC1 2 M
—Ditambah 1 mL KI 2%

IDitambah 0,5 mL Rhodamin B 0,05%
—Ditambah aquademin hingga tanda batas
—Dikocok dan ditunggu 2 menit

—Diukur absorbansi dengan spektrofotometer uv-vis pada
panjang gelombang 380 nm — 700 nm

—Dilakukan kembali untuk variasi NaOCI 40 ppm, 30 ppm,
20 ppm, 10 ppm

Data Absorbansi
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Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B + Buffer

1 mL NaOCl 50 ppm

—Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
—Ditambahkan 1 mL HCI 2 M

L Ditambah 0,5 mL Rhodamin B 0,05%
—Ditambah 2 mL buffer pH 4

—Ditambahkan aquademin hingga tanda batas
—Dikocok dan ditunggu 2 menit

—Diukur absorbansi dengan spektrofotometer uv-vis pada
panjang gelombang 380 nm — 700 nm

—Dilakukan kembali untuk variasi NaOCl 40 ppm, 30 ppm,
20 ppm, 10 ppm

Data Absorbansi
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Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B + KI + Buffer

1 mL NaOCl 50 ppm

—Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
—Ditambahkan 1 mL HCI 2 M

—Ditambah 1 mL KI 2%

IDitambah 0,5 mL Rhodamin B 0,05%
—Ditambah 2 mL buffer pH 4

—Ditambahkan aquademin hingga tanda batas
—Dikocok dan ditunggu 2 menit

—Diukur absorbansi dengan spektrofotometer uv-vis pada
panjang gelombang 380 nm -700 nm

—Dilakukan kembali untuk variasi NaOCI 40 ppm, 30 ppm,
20 ppm, 10 ppm

Data Absorbansi
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Pengaruh Waktu Reaksi terhadap Kinetika Reaksi

1 mL NaOCl 10* M

—Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
—Ditambahkan 2 mL HC1 10> M

- Ditambah 5 mL Rhodamin B 10° M
—Ditambah aquademin hingga tanda batas
—Dikocok dan ditunggu 5 menit

—Diukur absorbansi dengan spektrofotometer uv-vis pada
panjang gelombang 380 nm — 700 nm

—Dilakukan kembali setiap 5 menit selama 30 menit untuk
semua variasi konsentrasi NaOCl 5x103 M, 10~ M, 5x10"
4M, 10*M 5x10° M dan 10° M

Data Absorbansi
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Pengaruh pH

1 mL NaOCl1 10* M

—Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
—Dilakukan untuk pH 6

—Ditambahkan 1 mL HCI 10° M

I Ditambahkan 0,5 mL Rhodamin B 0,05%
—Ditambah aquademin hingga tanda batas
—Dikocok dan ditunggu 2 menit

=Diukur absorbansi dengan spektrofotometer uv-vis pada
panjang gelombang 380 nm - 700 nm

—Dilakukan kembali untuk rentang pH 1-11 dengan
menambahkan konsentrasi NaOCI dan HCI yang berbeda-
beda.

Data Absorbansi
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”



LAMPIRAN B

Perhitungan

Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B
Limit Deteksi (D;)

_ 3,30

= —

S

_3,3(0,000632)
L= 0,0022

D, = 0,949 pgmL"!

Limit Kuantitasi (Q;)

_ 100
L= S
_10(0,000632)
L= 10,0022

Q. = 2,875 pgmL!

Keterangan:
o = standar deviasi dari reagen blanko (n=5)
s = slope dari kurva kalibrasi
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Tabel B.1 Tabel Uji t

Nilai t untuk selang 90 % 95 9, 98 % 99 %,
kepercayaan
Nilai kritis |t| pada 0,10 0,05 0,02 0,01
harga P
Derajat Kebebasan
1 6,31 1,17 3,86 63,66
2 2,92 4,30 6,96 9,92
3 2,35 3,18 4,54 5,84
4 2,13 2,77 3,75 4,60
5 2,02 2,57 3,36 4,03
6 1,94 2,45 3,14 3,71
7 1,89 2,36 3,00 3,50
8 1,86 2,31 2,90 3,36
9 1,83 2,26 2,82 3,25
10 1,81 2,23 2,76 3,17
12 1,78 2,18 2,68 3,05
14 1,76 2,14 2,62 2,98
16 1,75 2,12 2,58 2,92
18 1,73 2,10 2,55 2,88
20 1,72 2,09 2,53 2,85
30 1,70 2,04 2,46 2,75
50 1,68 2,01 2,40 2,68
0 1,64 1,94 2,33 2,58
Uji t
-2
va-r?

. 10,9959],/(5 — 2)
~ /(1-0,9918)
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t= 19,16

Dengan, df =4, a =0,05 dan tingkat kepercayaan 95%

Ho = Tidak ada hubungan korelasi (1 # p2)

H; = Ada hubungan korelasi (p1 = )

t tabel dilihat pada tabel = 2,77

maka, t hitung > t tabel sehingga Hy ditolak, sehingga konsentrasi
larutan dan absorbansi memiliki korelasi.

Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B dengan KI

Limit Deteksi (D)

_ 3,30
L= S
b - 3,3(0,000632)
L= 00,0022

D; = 0,948 pgmL!

Limit Kuantitasi (Q,)

_ 100
QL= S
_10(0,000632)
L=""0,0022

Q. = 2,874 pgmL!

Keterangan:
o = standar deviasi dari reagen blanko (n=5)
s = slope dari kurva kalibrasi



62

Uji t

N ()
Ja-r?)

. 10,99591/(5 — 2)
~ /(1-0,9918)

t= 19,16

Dengan, df = 4, a.=0,05 dan tingkat kepercayaan 95%

Ho = Tidak ada hubungan korelasi (11 # p2)

H; = Ada hubungan korelasi (11 = po)

t tabel dilihat pada tabel = 2,77

maka, t hitung > t tabel sehingga Hy ditolak, sehingga konsentrasi
larutan dan absorbansi memiliki korelasi.

Uji F

Tabel B.2 Tabel Hasil Perhitungan Uji F Microsoft Excel

F-Test Two-Sample for Variances

Variable 1 | Variable 2
Mean 0.0172 0.0072
Variance 1.22E-05 1.22E-05
Observations 5 5
df 4 4
F 1
P(F<=f) one-tail 0.5
F Critical one-tail 6.388233

Didapatkan nilai F hitung = 1 dan F tabel = 6,39
Dengan df = 4, o= 0,05, dan tingkat kepercayaan 95%
Ho = Ada homogenitas varians (i1 = p2)

Hi = Tidak ada homgenitas varians (1 # W2)
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Maka, F hitung < F tabel, sehingga Hy diterima, sehingga variasi
dari dua populasi data pada kurva sama.

Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B dengan Buffer

Limit Deteksi (D)

_ 3,30

= —

S

_3,3(0,001265)
L=""0,0022

D, = 1,897 pgmL"!

Limit Kuantitasi (Qy,)

_100
L=

_10(0,001265)
L= 00022
Q, = 5,750 pgmL"!

Keterangan:
o = standar deviasi dari reagen blanko (n=5)
s = slope dari kurva kalibrasi
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Uji t
,_ @2
Ja-r?)

. 0,9959],/(5 — 2)
~ /(1-0,9918)

t= 19,16

Dengan, df = 4, o =0,05 dan tingkat kepercayaan 95%

Ho = Tidak ada hubungan korelasi (11 # p2)

H; = Ada hubungan korelasi (11 = po)

t tabel dilihat pada tabel = 2,77

maka, t hitung > t tabel sehingga Hy ditolak, sehingga konsentrasi
larutan dan absorbansi memiliki korelasi.

Uji F

Tabel B.3 Tabel Hasil Perhitungan Uji F Microsoft Excel
F-Test Two-Sample for Variances

Variable 1 Variable 2

Mean 0.0168 0.0112
Variance 1.72E-05 1.22E-05
Observations 5 5

df 4 4

F 1.409836

P(F<=f) one-tail 0.373679
F Critical one-tail 6.388233

Didapatkan nilai F hitung = 1,41 dan F tabel = 6,39
Dengan df = 4, o = 0,05, dan tingkat kepercayaan 95%
Ho = Ada homogenitas varians (L = p2)

H; = Tidak ada homgenitas varians (1 # H2)



65

Maka, F hitung <F tabel, sehingga Hy diterima, sehingga variasi
dari dua populasi data pada kurva sama.

Pengukuran Hipoklorit dengan Rhodamin B dengan KI dan
Buffer

Limit Deteksi (D)

D, = 3,30
L= S
_3,3(0,000632)
L= 0,0022

D;, = 0,949 pgmL"!

Limit Kuantitasi (Q;)

_ 100
QL= .
~10(0,000632)
L="""0,0022

Q, = 2,875 pgmL!

Keterangan:
o = standar deviasi dari reagen blanko (n=5)
s = slope dari kurva kalibrasi
Ujit
_ /@2
Ja-r
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. 0,9959],/(5 — 2)
~ /(1-0,9918)

t= 19,16

Dengan, df = 4, 0 =0,05 dan tingkat kepercayaan 95%

Ho = Tidak ada hubungan korelasi (11 # p2)

H; = Ada hubungan korelasi (11 = p2)

t tabel dilihat pada tabel = 2,77

maka, t hitung > t tabel sehingga Hy ditolak, sehingga konsentrasi
larutan dan absorbansi memiliki korelasi.

Uji F

Tabel B.4 Tabel Hasil Perhitungan Uji F Microsoft Excel
F-Test Two-Sample for Variances

Variable 1 Variable 2

Mean 0.0168 0.0092
Variance 1.72E-05 1.22E-05
Observations 5 5
df 4 4
F 1.409836
P(F<=f) one-tail 0.373679
F Critical one-tail 6.388233

Didapatkan nilai F hitung = 1,41 dan F tabel = 6,39

Dengan df =4, a = 0,05, dan tingkat kepercayaan 95%

Ho = Ada homogenitas varians (L = p2)

H, = Tidak ada homgenitas varians (1 # p2)

Maka, F hitung < F tabel, sehingga Hy diterima, sehingga variasi
dari dua populasi data pada kurva sama.
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Perhitungan Orde Reaksi

0.8

0.7 y =0.1429x - 0.002%..

2 _
06 R*=0.9933

0.5
0.4
0.3
0.2
0.1

Absorbansi

0 1 2 3 4 5 6
Konsentrasi Rhodamin B (x10°M)

Gambar B.2 Kurva Standar Rhodamin B

Berdasarkan persamaan regresi kurva standar Rhodamin B
digunakan untuk mendapatkan nilai konsentrasi Rhodamin B sisa
(CRB(t)) dan In (CRB(t)) untuk mendapatkan garis linear orde satu
sebagai berikut:

Tabel B.5 Tabel untuk Penentuan Orde Satu

Waktu (menit) | Absorbansi x = CRB(t) In CRB(t)
5 0,358 2,519x10°¢ -12,892
10 0,200 1,414x10°¢ -13,469
15 0,103 7,353x107 -14,123
20 0,056 4,065x107 -14,716
25 0,034 2,525x107 -15,192
30 0,023 1,756x107 -15,555
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”



LAMPIRAN C

Perhitungan Pengenceran:
Pengenceran HCI 2 M:
HCI37%, p=1,19 g/mL

Mr HCl = 36,5 g/mol

37 1,19 %

M dari 37% HCl=— . i
100 36,5—
mol

44,03 mol 1000 mL
3650 mL = 1L

=12,06 mol/ L
=12,06 M

M1 .V] = Mz. V2

12,06 M. V;=2.100

V=2 — 16,6 mL
12,06

Pengenceran HCI 102 M:

M; . Vi=M, V;
2M.V;=0,1.100

VP%=5mL

M1 .V1 :Mz. Vz
0,1 M.V;=102 100

Vi-+=10mL
0,1

M1 .V1 :Mz. Vz
0,1M.V,;=103.100

Vie2l= | mL
0,1
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Pengenceran NaOCl:

NaOCl 12%

massa piknometer = 20,14 g

volume piknometer = 25 mL

massa Piknometer + NaOCl = 51,04¢g
maka, massa NaOCI = 30,80 g

Mr NaOCl = 74,5 g/mol

p NaOCl =222 = 1,232 g/mL

maka,
12 1232-%

M dari 12% NaOCl=—— . 7
100 74,5 —=—
mol

_ 14,784 mol 1000mL

7450 mL = 1L
=1,98 mol/L
=198M
Untuk pengenceran 10 M:
M. Vi=M.. V,
1,98 M . V;=0,1. 100
Vi =5mL
1,98
M. Vi=M.. V,
0,1 M.V;=102100
Vie—==10mL
Tabel C.1 Molar dan Volume Pengenceran NaOCl
NaOCl (M) | M, Vi M, Vs
5x 107 0,1 M 5mL 5x 107 100 mL
1x103 0,1 M 1 mL 1x103 100 mL
5x 10 0,1 M 0,5 mL 5x 10 100 mL
1x10* 10-3 M 10 mL 1x10* 100 mL
5x 107 10-3M | 5mL 5x10° 100 mL
1x10° 10-3 M 1 mL 1x10° 100 mL




Untuk pengenceran 50 ppm:
NaOCl 12 %
M;.Vi=M: V,

12% M. V1= 1%. 100

V2= g3 mL
12

M;.Vi=M.. V,
1% M. V=0,25%. 100

V1:$=25mL

0,25% NaOCl
Ppm = pg/mL = mg/L
Maka,

0,25. 1000 mg mg
0,25% = T = ZSOOT = 2500 ppm

1000

M .Vi =M. V;
2500 ppm. V= 1000 ppm. 100

100.000
Vi- =40 mL
2500

M; . Vi=M, V;

1000 ppm . Vi =500 ppm. 100

V1222099 50 L
1000

M; . Vi=M,. V;

500 ppm. V=100 ppm. 100

\ 10000 —20 mL
500

M; . Vi=M,. V;

100 ppm . Vi =50 ppm. 100

V2222 _ 50 mL
100
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Tabel C.2 Molar dan Volume Pengenceran NaOCl

NaOCl (ppm) | Mi (ppm) | Vi (mL) | Ma(ppm) | Vs (mL)
40 100 40 40 100 mL
30 100 30 30 100 mL
20 100 20 20 100 mL
10 100 10 10 100 mL

Pengenceran Rhodamin B 10~ M:
0,5 g Rhodamin B
Maka,

059 1000
= 479 * 7100

=0,01M

M . Vi=M, V;

0,01 M. V;=10*100

0,01
Vi-—=1mL
0,01

M] .V] = Mz. Vz
104M . V;=107. 100

0,001
Vi- =10mL
0,0001
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