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KATA PENGANTAR

Diktat Petunjuk Praktikum Kimia Analitk II ini dibuat untuk membantu
mahasiswa dalam melaksanakan Praktikum Kimia Analitik II. Oleh karena itu
mahasiswa diharapkan tidak hanya mengacu pada diktat ini, tetapi lebih banyak
membaca referensi lain.

Diktat Petunjuk Praktikum Kimia Analitk II ini berisi petunjuk praktikum
mengenai, konduktometri, potensiometri, elektrogravimetri, ekstraksi pelarut,
kromatografi kertas dan kromatografi penukar ion. Metode analisis yang digunakan
disesuaikan dengan bahan kimia serta peralatan yang ada di laboratorium Kimia
Analitik .

Diktat Petunjuk Praktikum Kimia Analitk II ditulis dengan mengacu pada
Kurikulum 2011 Jurusan Kimia FMIPA Universitas Brawijaya. Oleh karena itu, diktat
ini_hanya untuk digunakan di kalangan terbatas Jurusan Kimia FMIPA Universitas
Brawijaya.

Malang, Februari 2019
Penyusun
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JADWAL PRAKTIKUM KIMIA ANALITIK II

No Miaggu PRAKTIKUM

K-1 K-2 K-3 K-4 K-5 K-6 K-7 K-8
1. I PENGARAHAN
2. II P-1 P-I1 P-1I1I P-1vV P-v P-vI | P-VII | P-VIII
3. III P-11 P-111 P-1vV P-V P-vl | P-VII | P-VIII P-1
4. v P-11I P-1v P-V P-vI | P-VII | P-VIII P-1 P-II
5. \' P-1v P-V P-VI P-VII | P-VIII P-1 P-II P-1II
6. VI P-v P-VI P-VII | P-VIII P-1 P-II P-11I P-1vV
7. VII P-VI P-VII P-VIII P-1 P-II P-111 P-1v P-v
8. VIII P-VII | P-VIII P-1 P-I1 P-111 P-1v P-v P-VI
9. IX P-VIII P-1 P-11 P-111 P-1v P-v P-VI P-VII
10. X UJIAN AKHIR

Keterangan :

P-I  : Konduktometri P-1I : Potensiometri (1)
P-IIT : Potensiometri (2) P-1vV : Elektrogravimetri
P-V  : Ekstraksi Pelarut (1) P-VI : Ekstraksi Pelarut (2)

P-VII : Kromatografi Kertas P-VIII : Resin Penukar Ion
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TATA TERTIB PRAKTIKUM
LABORATORIUM KIMIA ANALITIK

Sebelum masuk Laboratorium

1. Praktikan harus membawa Jurnal Praktikum sesuai dengan percobaan yang
dilakukan dan telah disetujui oleh asisten -

2. Praktikan harus mengenakan jas laboratorium dengan rapi.

3. Praktikan tidak diperkenankan memakai sandal atau sepatu sandal.

4. Jika ketiga hal di atas tidak ditaati, maka praktikan tidak diperkenankan
mengikuti praktikum pada hari itu.

5. Praktikan diharapkan hadir 10 menit sebelum jadwal praktikum dimulai. 15
menit sebelum jadwal praktikum pintu laboratorium sudah dibuka, praktikan
diperkenankan masuk dengan tertib. Jika terlambat 10 menit dari jadwal
praktikum, praktikan diperbolehkan masuk dan mengikuti pretes tahap kedua
(hingga lulus) dengan nilai maksimum 56",

Setelah masuk Laboratorium

1. Praktikan wajib mengisi daftar hadir yang telah disediakan dengan tertib (antri).

2. Praktikan wajib mengikuti pretes sesuai jadwal percobaan.

3. Mahasiswa dinyatakan lulus pretes jika nilainya minimal 55.

4. Bagi yang tidak lulus pretes, diberi kesempatan mengikuti pretes tahap berikutnya
dengan soal yang sama (hingga lulus) dengan nilai maksimum 56,

5. Pretes dilaksanakan dalam waktu 15 — 30 menit

Selama praktikum berlangsung

1. Praktikan melakukan praktikum dengan tertib sesuai arahan dari asisten.

2. Praktikan menggunakan peralatan laboratorium sesuai dengan fungsinya.

3. Praktikan tidak diperkenankan keluar masuk laboratorium tanpa seijin
Koordinator, menerima tamu, makan atau minum dan membuat keributan.

4. Praktikan wajib menjaga keselamatan kerja, kebersihan dan kesopanan.

Setelah praktikum selesai

1. Praktikan wajib membersihkan semua peralatan dan meja serta memasukkan
kembali semua peralatan ke dalam lemari masing-masing atau ke tempat semula.

2. Melengkapi jurnal praktikum yang telah dibuat sebagai laporan praktikum, dan
dikumpulkan ke asisten pada hari itu juga.

3. Asisten mengembalikan laporan ke praktikan paling lambat 2 hari setelah
praktikum berlangsung.

4. Sebelum meninggalkan laboratorium, praktikan wajib memeriksa kembali
peralatan, kebersihan meja dan lantai (tidak basah dan ada sampah yang
tercecer).

5. Praktikan dilarang meninggalkan laboratorium kecuali laboratorium dalam
keadaan bersih.

) Format jurnal/laporan praktikum dibuat sesuai petunjuk yang dilampirkan di buku
petunjuk.

™) Nilai lulus pretes minimal 55, jika mahasiswa mendapatkan nilai pretestnya lebih
dari 55 (misalnya: 56 — 100) maka pada yang bersangkutan diberikan 56.

v



Kehadiran

1. Semua praktkan wajib mengikuti pengarahan praktikum, pengenalan
penggunaan peralatan, praktikum, dan ujian praktikum.

2. Pengarahan praktikum akan diakhiri dengan ujian masuk laboratorium. Nilai
ujian menjadi salah satu komponen penilaian praktikum.

3. Praktikan tidak diperkenankan mengikuti praktikum susulan, kecuali :
a. sakit (disertai surat keterangan dokter)
b. hal-hal lain yang bersifat darurat (disertai surat keterangan yang berwenang)

4. Praktikum susulan dilaksanakan di kelas paralel yang lain dengan menunjukan
surat (point 3) pada koordinator praktikum.

Penilaian
Hal-hal yang termasuk dalam penilaian adalah sebagai berikut :
1. Nilai Ujian Masuk Laboratorium

(Safety and Security Lab) = 10%
Nilai Praktikum :
a. Jurnal 1 15%
b. Laporan : 25%
C. pretes : 25%
d. ketrampilan dan kerapihan 1 35%
100 % x 0,5 = 50 %
2. Nilai Ujian Akhir Praktikum (UAP) = 40%

Kerusakan/ Pemecahan Alat

1. Jika praktikan merusakkan/memecahkan alat, wajib dan segera melaporkan
kepada Koordinator Praktikum.

2. Praktikan yang merusakkan/memecahkan alat, wajib memperbaiki/mengganti
sesuai dengan jenis, merek dan ukuran yang sama.

3. Perbaikan/penggantian alat yang rusak/pecah, paling lambat 2 minggu setelah
praktikum berakhir.

4. Jika hingga akhir semester peralatan yang rusak/pecah belum diperbaiki/diganti,
maka nilai praktikum tidak dikeluarkan (K).

**Tata tertib ini dibuat untuk ditaati dan dilaksanakan*

Malang, 13 Februari 2017
Kepala Laboratorium Kimia Analitik

Ttd,

Dra. Hermin Sulistyarti, Ph.D
NIP. 196405291988022001
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KONDUKTOMETRI

Titrasi garam dari asam lemah dengan asam kuat

1. Teori
Larutan dengan kandungan cukup banyak ion yang mudah

bergerak mampu menghantar arus listrik dengan baik. Sedangkan larutan
dengan kandungan sedikit ion yang mudah bergerak, mempunyai daya hantar
listrik rendah. Dengan memakai dasar hantaran listrik semacam ini, dapat
diamati perubahan-perubahan komposisi dalam larutan, sehingga dapat
digunakan untuk mengamati titik akhir suatu titrasi.

Besarnya hantaran suatu larutan dipengaruhi oleh jumiah, ukuran, dan
muatan Jjon-ion yang terkandung dalam larutan tersebut. Selain itu,
dipengaruhi juga oleh beberapa sifat khas pelarut seperti misalnya kekentalan
(viskositas). Berbagai jenis ion memberi sumbangan berbeda terhadap
hantaran larutan. Apabila salah satu jenis ion diganti oleh ion lain yang
berbeda ukuran atau muatan melalui reaksi kimia, akan dihasilkan perubahan
jelas pada hantaran larutan. Dengan mengikuti perubahan-perubahan dalam
hantaran larutan, selama penambahan ion-ion pengganti, memungkinkan
penentuan saat dimana penggantian ion-ion telah sempurna. Titik ini dapat
diterima sebagai titik akhir titrasi.

Pada titrasi HCl dengan NaOH didapat reaksi sebagai berikut:

[H"+ClI'T + [Na" +OH] — HO + [Na" + CIT]

Dari reaksi ini dapat diamati bahwa penambahan basa mengakibatkan
menurunnya konsentrasi ion hidrogen karena terbentuknya molekul-molekul
air. Meskipun ion-ion hidrogen diganti oleh ion-ion natrium, tetapi hantaran
larutan tetap menurun karena mobilitas ion hidrogen jauh lebih besar
dibandingkan mobilitas ion natrium. Lewat titik ekivalensi, jumlah ion OH"
yang mudah bergerak terus meningkat, menghasilkan peningkatan hantaran
larutan.

Titrasi yang didasarkan pada perubahan hantaran untuk sembarang

dua pereaksi dimungkinkan, jika dihasilkan reaksi dimana salah satu ion
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diganti oleh ion lain dengan mobilitas berbeda, baik sebelum maupun sesudah
titik ekivalen. Dengan demikian, titrasi konduktometri dapat juga diterapakan
pada garam asam lemah dengan asam kuat bahkan pada titrasi

pengendapan.

2. Peralatan
Alat ukur hantaran dan sel hantaran jenis sel celup, Pipet 25 mL, labu

takar 100 mL, gelas ukur 25 mL, gelas piala 150 mL, buret 10 mL, pengaduk

magnetik dengan batangnya.

3. Pereaksi
Larutan baku 0,200 M HCI, sampel larutan 0,01 M (kira-kira) NazPO; .

4. Prosedur
Encerkan sampel larutan tak diketahui dalam labu takar 100 mL

dengan air destilasi sampai tepat tanda batas. Ukur porsi 25 mL larutan yang
telah diencerkan ke dalam gelas piala, tambahkan 150 mL air destilasi.
Susun peralatan yang diperlukan untuk titrasi konduktometri lakukan

titrasi ini. Yakinkan bahwa semua titik akhir telah diamati .

5. Tugas
a. Buat kurva hubungan antara hantaran terhadap volum larutan 0,20 M

HCI. (Jangan lupa melakukan koreksi volume)
b. Hitung berat (gram) NasPO4 dalam sampel
Pertanyaan
1. Tuliskan persamaan reaksi untuk tiap langkah pada kurva titrasi

2. Jelaskan bentuk kurva titrasi ini
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POTENSIOMETRI

p - 1t | 1- Penentuan tetapan ionisasi Ka1, Ki», dan
K.z dari asam fosfat

1.1. Diskusi

Pada percobaan ini, titrasi asam fosfat murni dan campuran asam
fosfat dengan asam klorida atau dengan natrium dihidrogen fosfat diikuti
dengan pengukuran pH larutan setelah tiap kali penambahan penitrasi
natrium hidroksida. Dari data ini dapat dihitung nilai Ky, Kap, dan K3 dari
asam fosfat. Sebagai tambahan dapat dihitung juga jumlah asam klorida,
asam fosfat dan natrium dihidrogen fosfat dalam sampel ini.

Selama titrasi, penambahan OH tidak akan meningkatkan nilai
pHlarutan secara berarti, sampai sebagian besar asam klorida telah
ternetralkan dan HsPQO4 diubah menjadi H,PO4 ,

H.PO, + OH™ = H,PO; +H,0 (1)

Penambahan lanjut OH- menaikkan pH larutan menghasilkan
lengkungan pertama pada kurva titrasi di titik ekivalen pertama. Tambahan
OH" akan bereaksi dengan ion hidrogen kedua, mengubah H,PO; menjadi
HPO,~

H,PO; + OH™ = HPO;™ +H,0 (2)

Sebelum perubahan ini sempurna, penambahan basa, hanya akan
menghasilkan perubahan kecil pada pH larutan (larutan buffer). Pengubahan
sempurna disertai dengan kenaikan tajam pH larutan. Ion hidrogen ketiga
hanya bereaksi parsial dengan OH", menghasilkan PO4>

HPO;~ + OH™ = PO~ + H,0 (3)

Nilai pH larutan hanya naik berangsur dengan penambahan lanjut penitrasi
basa (mengapa?).

Diasumsikan bahwa sampel hanya berisi asam fosfat murni. Salah satu
cara menghitung nilai K,; adalah sebagai berikut :
H.PO, + H,0 = H,0" + H,PO;
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_ [H;07][H,PO;]

* [H;PO,]

Dari bacaan awal nilai pH dapat dihitung konsentrasi awal HsO" dalam
larutan pada saat titrasi dimulai. Ionisasi menghasilkan H3;O*dan H,PO4
sehingga [H30™] = [H,PO4 ]. Konsentrasi asam fosfat dapat dihitung dari
jumlah NaOH yang diperlukan untuk mencapai setiap titik akhir . Ini adalah
konsentrasi asli asam fosfat. Konsentrasi HsPO, tertinggal dalam larutan
setelah ionisasi, adalah konsentrasi asli dikurangi dengan konsentrasi ion
hidrogen. Hitungan macam ini dapat diterapkan juga apabila dalam larutan
asli H3PO4 terdapat HCI ataupun Na;HPO, .

Metoda lain untuk hitungan K,; adalah sebagai berikut. Secara
stoikhiometrik titik setengah jalan sampai dengan titik akhir, menggambarkan
konsentrasi sama untuk H3PO; dan H,PO; ; dalam hal ini nilai Ky; sama
dengan nilai [H™]. Tetapi karena nilai K,; relatif sangat besar, pada titik
pertengahan, B, [H2PO4] > [H3PO4] karena ionisasi [ HsPO4 ] menjadi H;O*
dan H;PO4. Karena itu diperlukan metoda tak langsung untuk hitungan Kj; .

Dimulai dari titik A (lihat kurva), hitung jumlah mol asam yang perlu
ditam bahkan untuk mencapai titik B (penambahan asam dari A ke B ekivalen
dengan penambahan basa dari B ke A). Dari data ini hitung konsentrasi H*
yang ditambahkan.

Dari nilai pH pada B, hitung konsentrasi HsO* yang sebenarnya ada
dalam larutan. Selisin harga-harga konsentrasi H30™ (H30"tambahan - H30™pn )
adalah ukuran H30" yang dipakai untuk mengubah H,PO, menjadi H3POs.
Konsentrasi HsO" yang di pakai adalah ukuran konsentrasi H3PO4; yang
terbentuk. Dari nilai pH dapat ditentukan nilai konsentrasi H;O" dalam
larutan.

Konsentrasi H,PO4 yang sebenarnya dalam larutan di titik B, adalah
konsentrasi di titik A dikurangi konsentrasi HsPO4 di titik B. Perlu dilakukan
koreksi pengenceran untuk konsentrasi H,PO; yang diamati di titik A jika
akan dipakai di titik B. Dengan diketahuinya [H30"], [ H3PO4] dan [ H,PO47],
dapat dihitung kemudian nilai Ka;.
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0 2 4 6 8 10
Volume NaOH (mL)

Gambar 1. Kurva hubungan antara volume NaOH yang ditambahkan
terhadap perubahan potensial

K, dihitung sebagai berikut :

H,PO; + H,0 = HPO] + H,0*

o _ [H;07][HPO;]
=7 T [H.PO;]

Titik C merupakan tanda setengah jalan sebelum titik akhir kedua. Karena itu
[H,PO;] = [HPO4~] dan Ka; = [H'], jadi Ks» dapat ditentukan dari nilai pH.

Berikut menggambarkan cara hitungan nilai K3 .
HPO; + H,0 = PO}” +H,07

_ [H;0°][P0¥]

K.a =
o= [HPOZ]
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Karena nilai Ky3 sangat kecil, diperlukan juga metoda tak langsung untuk
menghitung nilai ini. Hitung jumlah NaOH yang ditambahkan mulai titik D
sampai di sembarang titik E yang dipilih dibagian atas grafik yang datar.

Kemudian hitung konsentrasi OH™ yang ditambahkan.

- {vol NaOH(E — D)x [NaDH])
[OHcambaben] = vol NaOH di E

Konsentrasi OH™ sebenarnya dapat ditentukan dari nilai pH di titik E. Selisih
konsentrasi (OHtambahan - OHpr) adalah jumlah OH™ yang dipakai untuk
mengubah HPO,~ menjadi PO,> sehingga konsentrasinya dapat ditentukan.
Dengan diketahuinya konsentrasi [H*], [HPO4~] , dan [ PO4>"] dapat dihitung

nilai Kss.

1.2. Peralatan

Alat ukur pH, lengkap dengan elektroda kombinasi pH, pengaduk magnetik,
gelas piala 250 mL, gelas ukur 100 mL, labu takar 100 mL, buret 25 mL,
pipet 10 mL

1.3. Pereaksi
Asam fosfat 0,10 M diencerkan sampai 100 mL, dalam labu takar. Larutan
baku 0,100 M NaOH, buffer pH 4,0 (komersial) atau 3,57 (larutan jenuh

kalium asam tartrat).

1.4. Prosedur

Susun peralatan untuk keperluan percobaan ini (minta petunjuk asisten
). Bakukan pH-meter dengan larutan buffer. Ukur dengan pipet volum
tertentu larutan asam fosfat, encerkan sampai 100 mL dalam gelas kimia 250
mL. Tempatkan batang pengaduk dalam larutan Bilas elektroda dengan air
destilasi, dan celupkan ke dalam larutan ini (hati-hati jangan sampai ujung

elektroda mengenai dasar labu ataupun batang pengaduk).
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Selama titrasi aduk larutan dengan teratur. Catat pH larutan sebelum
penambahan larutan penitrasi. Volum penambahan awal larutan penitrasi
(0,100 M NaOH) dapat agak besar, 3 sampai 4 mL. Bacaan pH dan volum
dilakukan setelah setiap kali penambahan penitrasi. Jika pH mulai berubah
cukup cepat, ukuran volum penitrasi yang ditambahkan dapat diperkecil. Di
daerah titik-titik akhir, ukuran diperkecil sampai 0,1 mL. Titrasi dilanjutkan
sampai didapat nilai pH 12. Jika diperlukan ulangi titrasi untuk mendapatkan
jumlah cukup titik disekitar titik akhir. Bilas dan simpan elektroda dalam air
destilasi.

Ukur dengan pipet volum tertentu larutan sampel 2, encerkan sampai
100 mL dalam labu titrasi. Lakukan titrasi dengan cara sama seperti pada
sampel 1. Ulangi, jika diperlukan, titrasi ini untuk mendapatkan titik-titik
cukup isekitar titik-titik akhir.

1.5. Tugas
a. Buat kurva hubungan volume NaOH terhadap potensial atau pH
b. Dari grafik ini tentukan titik-titik akhir titrasi.
c. Hitung kemolaran dan jumlah gram asam fosfat, asam klorida atau
natrium dihidrogen fosfat yang ada dalam sampel.
d. Hitung nilai K3, Ka2, dan K3



Petunjuk Praktikum Kimia Analitik IT, 2015

P - III

2. Pembuatan Dan Karakterisasi Elektrode Ag/AgCli
2.1. Diskusi

Jika suatu kawat perak dicelupkan dalam larutan AgCl jenuh dan KCI 1
M maka dalam larutan terjadi dua system reaksi yang terlibat :

Ag® +e=Ag E° = 0,799 volt
Dan
AgCl =Ag" +CI' Ky =1,82x10™°

Ksp = [Ag+ ] [Cl- ]

Secara teori, potensial elektroda Ag dalam sistem tersebut dapat dihitung
melalui persamaan Nernst :

Eag = E°g—0,0592 log(1/[Ag"]) (4)
Konsentrasi ion perak dalam larutan sangat dipengaruhi oleh konsentrasi

klorida dan juga tergantung pada harga K, AgCl, jadi persamaan (4) di atas

menjadi

Eag = E°ag — 0,0592 log([Cl']/Ksp) (5)
Karena konsentrasi klorida dalam larutan sebesar 1 M, maka persamaan (5)
menjadi :

Eag = E°g—0,0592 log(1/Ksp) = 0,222 volt (6)

Nilai potensial pada persamaan (6) merupakan harga potensial baku dari
Ag/AgCl (E°ag/agcr) dengan reaksi :

AgCl + e =Ag + CI E® = 0,222 volt

Potensial elektroda Ag/AgCl dapat dihitung secara teoritis melalui
persamaan Nernst :

Eag/aga = E°ag/aga — 0,0592 log[Cl'] (7)

Jika kawat perak yang dilapisi perak klorida dicelupkan ke dalam
larutan KCI, maka harga potensial elektroda ditentukan oleh harga
konsentrasi ion klorida. Jika konsentrasi ion klorida diketahui dengan pasti
misalnya 3 M, maka potensial elektroda dapat dihitung melalui persamaan
berikut:

Eagiaga = 0,222 —0,0592 log(3) = 0,194 volt (8)

Pada kondisi di atas elektroda Ag/AgCl dapat dikatakan sebagai elektroda
pembanding dengan harga potensial sudah diketahui yaitu 0,194 volt.
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Pada kenyataannya pengukuran potensial tidak dapat dilakukan hanya
menggunakan satu elektroda, tetapi harus dibandingkan dengan elektroda
baku. Potensial sel dapat dihitung berdasarkan beda potnsial dua elektroda :

Eset = Ex - Es = Eing - Erer+ Ej (9)
Jika katoda dan anoda menggunakan elektroda Ag/AgCl, maka salah satu
elektroda harus berfungsi sebagai elektroda pembanding. Dengan
menggabungkan persamaan (7) dan (8), dapat ditulis :

Esel = E°ag/agai— 0,0592 log[Cl] - Err + Ej (10)

Esel

0,222 - 0,0592 log[CI'] - 0,194 + E;

Esee = 0,028 - 0,0592 log[CI'] + Ej (11)

Dari persamaan (11) dapat dibuat kurva hubungan antara log[CI" ]
terhadap perubahan harga potensial sel, secara teoritis, dapat digambarkan
seperti pada Gambar 2.

Dengan menggunakan kurva pada Gambar 2, dapat dibuat persamaan
linier hubungan antara -log[CI] terhadap harga Esq yang terbaca. Dari
persamaan tersebut dapat diketahui bilangan Nerst dari elektrode yang secara
teoritis sebesar 59,2 mV/dekade. Selain itu, dapat juga ditentukan batas
deteksi dan kisaran konsentrasi yang dapat ditentukan dengan elektrode
Ag/AgCl.

2. Tujuan
Membuat elektrode Ag/AgCl sebagai elektroda ion selektif CI° serta
mengetahui karakter elektroda tersebut berdasarkan harga bilangan Nernst,

kisaran konsentrasi, dan batas deteksi.
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Gambar 2. Kurva hubungan antara -log[Cl'} terhadap potensial sel

(Esel)
3. Bahan dan Peralatan

Pada percobaan ini diperlukan KCI, aquadest, elektroda pembanding,
kawat perak dengan diameter 0,5 mm sepanjang 3 x 10 cm, kabel,
potensiometer, baterai 1,2 — 1,5 volt sebanyak 2 buah, amplas no 1ldan

peralatan gelas lainnya.

4. Prosedur Percobaan

A. Pembuatan Elektroda Ag/AgC/

Dilakukan elektrolisis pada larutan KCl 1 M menggunakan kawat perak,
baik di katoda maupun di anoda. Elektrolisis dilakukan selama 5 — 10 menit
dengan potensial tetap sebesar 1,5 — 2,0 Volt. Di anoda akan terjadi reduksi
Ag menjadi Ag* dimana ion Ag* tersebut akan langsung bereaksi dengan CI,
sehingga terbentuk AgCl di permukaan elektroda. Setelah elektrolisis selesai,
simpan anoda dalam larutan KCI 1 M di dalam botol coklat.

B. Pengukuran potensial

Dibuat larutan KCl dengan konsentrasi 10®, 107, 10, 10°, 10, 107,
10%, 10" dan 1 M.

Dibuat rangkaian :

a. Sambungkan elektroda Ag/AgCl dengan kabel yang sudah tersedia. Kabel
disambungkan dengan alat ukur (potensiometer), dan berfungsi sebagai
katoda atau elektroda indikator.

b. Elektroda pembanding dihubungkan potensiometer dan berfungsi sebagai

anoda.
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c. Ke dua elektroda direkatkan satu sama lain sehingga jarak tidak berubah
selama pengukuran. Kedua elektroda tersebut dicelupkan ke dalam larutan
uji (larutan KCl 10 - 10! M)

d. Baca potensial sel yang terukur (mVolt) untuk setiap larutan KCI dimuali

dari konsentrasi paling besar.

5. Tugas

a.
b.

C.

Buat Kurva hubungan antara —log[Cl'] terhadap Esg

Tentukan kisaran konsentrasi CI" yang dapat dianalisis

Buat persamaan garis Y = aX + b pada kisaran konsentrasi di atas dan
tentukan harga bilangan Nernst

Tentukan batas deteksi

Tentukan E|j
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ELEKTROGRAVIMETRI

P - IV | Penentuan Kandungan Tembaga(II)

1. Diskusi

Metoda penentuan ini melibatkan proses elektrolisis, yang
dilangsungkan dalam waktu cukup lama, untuk memungkinkan terjadinya
oksidasi atau reduksi kuantitatif analit dalam larutan. Pada metoda penentuan
ini, hasil elektrolisis ditimbang dalam bentuk endapan pada salah satu
elektroda, yang dinamakan elektroda kerja.

Arus listrik yang dipakai adalah arus searah dengan satuan Amper.
Dengan mengetahui harga arus dan lama waktu pengaliran, dapat dihitung
jumlah muatan listrik (Coulomb) yang terlibat, dan melalui hubungannya
dengan satuan Faraday, dapat diketahui jumlah ekivalen zat yang
diendapkan. Selain itu, dari selisih berat elektroda kerja dan hitungan teoritis
dapat diketahui efisiensi arus.

Tembaga dapat diendapkan dari larutan yang bersifat asam, umumnya
dipakai campuran asam nitrat dan asam sulfat. Dengan memakai potensial
kerja berkisar antara 2 hingga 3 Volt, akan diendapkan tembaga pada katoda,
sedangkan di anoda akan dihasilkan gelembung gas oksigen, jika digunakan
platina sebagai anoda. Jika menggunakan logam tembaga sebagai anoda
maka akan terjadi oksidasi tembaga menjadi inonnya. Mengingat larutan
bersifat asam, kemungkinan terjadinya reduksi hidrogen tetap ada, tetapi
adanya ion nitrat dalam larutan dapat mencegah terjadinya proses tersebut.
Asam nitrat yang dipakai harus bebas dari nitrit mengingat bahwa nitrit dapat
mempengaruhi keefektifan pengendapan tembaga. Untuk menghilangkan
nitrit dapat dipakai cara pendidihan asam nitrat atau penambahan urea pada
asam nitrat, yang akan mengubah nitratit menjadi gas nitrogen. Pengendapan
tembaga akan pula diganggu oleh adanya berbagai ion asing dalam larutan

seperti ion Fe3*, tiosianat, klorida, dan beberapa ion pengoksidasi.
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2. Prosedur Percobaan

Elektroda kerja (baik katoda maupun anoda) dicuci dengan sedikit
asam nitrat pekat diikuti dengan alkohol dan aseton. Keringkan dalam lemari
pengering selama 5 menit, dinginkan dalam eksikator dan tentukan beratnya.
Ulangi pengerjaan ini sampai didapat berat tetap.

Pipet 25 mL larutan cuplikan Cu®* ke dalam gelas piala 250 mL,
tambahkan 2 mL larutan asam sulfat pekat dan 1 mL larutan asam nitrat yang
bebas dari nitrit. Encerkan seluruhnya sampai sekitar 100 mL.

Pasang elektroda dan sambungkan dengan sumber arus, atur
sedemikian rupa sehingga kedua elektroda tidak saling bersentuhan. Kedua
elektroda harus terendam sebagian di dalam larutan. Atur potensial atau arus
yang diperlukan, elektrolisis dijalankan minimal selama 45 menit. Untuk
memeriksa apakah pengendapan telah sempurna dapat dilakukan dengan
mempipet sedikit larutan teteskan pada kaca arloji dan tambahkan sedikit
pereaksi pengenal untuk Cu®".

Jika elektrolisis sudah selesai lepaskan elektroda dari sumber arus dan
larutan, cuci berturut-turut dengan alkohol dan aseton. Keringkan dalam
lemari pengering selama 5 menit, dinginkan dalam eksikator dan tentukan

beratnya. Ulangi pengerjaan ini sampai didapat berat tetap.
3. Tugas

a. Tentukan kadar Cu®* dalam cuplikan

b. Hitung efisiensi arus
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EKSTRAKSI PELARUT

1. Penentuan Koefisien Distribusi

1.1. Diskusi

Ekstraksi pelarut umum digunakan untuk memisahkan sejumlah gugus
yang diinginkan dan yang mungkin merupakan gugus pengganggu dalam
analisis secara keseluruhan. Kadang-kadang gugus-gugus pengganggu ini
diekstraksi secara selektif.

Teknik pengerjaan meliputi penambahan pelarut organik pada larutan
air yang mengandung gugus yang bersangkutan. Dalam pemilihan pelarut
organik agar kedua jenis pelarut tidak saling tercampur satu sama lain.
Selanjutnya proses pemisahan dilakukan dalam corong pemisah dengan jalan
pengocokan beberapa kali.

Untuk memilih jenis pelarut yang sesuai harus diperhatikan faktor-
faktor sebagai berikut:

1. angka banding distribusi tinggi untuk gugus yang bersangkutan dan
sebaliknya untuk gugus pengotor.

. kelarutan dalam air rendah

. kekentalan rendah dan tidak membentuk emulsi dengan air

. tidak mudah terbakar dan tak bersifat racun

v A W N

. mudah melepaskan kembali gugus yang terlarut didalamnya untuk
keperluan analisa lebih lanjut.

Ekstraksi dapat dilakukan secara kontinu atau bertahap; cara terakhir
ini cukup dilakukan dalam corong pemisah. Campuran dua pelarut
dimasukkan dalam corong pemisah, lapisan yang lebih ringan ada pada
lapisan atas. Dengan jalan pengocokan proses ekstraksi berlangsung.

Mengingat bahwa proses ekstraksi merupakan proses kesetimbangan
maka pemisahan salah satu lapisan pelarut dapat dilakukan setelah kedua
jenis pelarut dalam keadaan diam. Lapisan yang ada dibagian bawah

dikeluarka dari corong dengan jalan membuka kran corong, jaga agar jangan
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sampai lapisan atas ikut mengalir keluar. Agar pemisahan cukup kuantitatif,
sebaiknya ekstraksi dilakukan lebih dari satu kali.

Pada dasarnya kofien distribusi dapat ditentukan apabila harga
temperatur tetap, dapat diketahui konsenrasi masing-masing gugus dalam
pelarut yang dipakai. Misalnya yod, I, , larut dalam air tetapi lebih mudah
larut didalam pelarut organik seperti kloroform, atau karbon tetra klorida.
Apabila ke dalam larutan yod dalam air ditambahkan salah satu pelarut
organik (yang tidak saling campur dengan air) , kemudian campuran larutan
dikocok dengan kuat, akan terjadi distribusi yod antara kedua pelarut
tersebut. Sebagian besar yod akan terdistribusi dalam pelarut organik dan
sisanya tetap tertinggal dalam air. Dengan cara titrasi, dapat ditentukan sisa
konsentrasi yod yang pindah dalam pelarit organik. Hasil-hasil tersebut dapat
dipakai kemudian untuk menghitung harga koefisien distribusi yod dalam

sistem organik/air.

1.2. Prosedur Percobaan

Pipet 25 mL larutan yod (yang sudah tersedia) ke dalam labu titras,
asamkan dengan 4 mL larutan 2 M asam sulfat, tambah 1 mL larutan 0,2%
kanji dan titrasi dengan larutan 0,01 M tiosulfat yang sudah dibakukan.
Lakukan titrasi ini dua atau tiga kali, hitung jumlah gram yod yang berada
dalam air mula-mula.

Pipet 25 mL larutan yang sama ke dalam corong pisah yang kering dan
bersih, tambahkan 5 mL (dengan pipet) kloroform. Kocok beberapa menit,
diamkan hingga lapisan organik dan air terpisah dengan baik. Lapisan air
dipindahkan ke dalam labu titrasi, lakukan titrasi seperti diatas. Pengerjaan ini
dilakukan 2 kali, hitung jumlah gram yod sisa dalam air, dengan mengetahui
jumlah gram awal dapat dihitung jumlah gram yang terdistribusi dalam fasa

organik sehingga dapat ditentukan harga Kp.

1.3. Tugas
a. Hitung konsentrasi yod sebelum dan sesudah ekstraksi
b. Hitung konsentrasi yod, dalam fasa air dan dalam fasa organik

c. Tentukan nilai Kp yod
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p - vi | 2. Penentuan Nikel Sebagai Kompleks Dimetilglioksim

2.1. Diskusi

Dalam jumlah renik, penentuan nikel dapat dilkukan dengan
mengkompleksan ion Ni** dengan dimetilglioksim (DMG). Kompleks yang
terbentuk diekstraksi ke dalam pelarut organik. Ion Ni** hanya sedikit larut
dalam pelarut organik, kelarutan dalam kloroform berkisar antara 35 hingga
50 pg. Dengan DMG ion nikel dapat membentuk kompleks berwarna merah
dalam suasana sedikit basa. Untuk keperluan ekstraksi dipakai pH antara 7
sampai 12, setelah dicampur dengan sitrat. Kompleks Ni-DMG mempunyai

panjang gelombang maksimum pada 366 nm dan 465 nm.

2.2, Prosedur Percobaan

Pipet 10 mL larutan cuplikan Ni** ke dalam gelas piala 250 mL,
tambahkan 90 mL air dan 5 g asam sitrat. Basakan larutan ini dengan larutan
ammonium hidroksida, sehingga tercapai pH sekitar 7,5. Tuangkan larutan
ini ke dalam corong pemisah, tambahkan 20 mL larutan DMG 0,1 % dan
setelah 1-2 menit, tambahkan 10 mL kloroform. Kocok selama 1 menit,
biarkan kedua lapisan terpisah dan keluarkan kemudian lapisan organik yang
berwarna merah. Tentukan serapan larutan tersebut setelah sebelumnya
mencari panjang gelombang maksimum. Kurva baku dibuat dengan

konsentrasi Ni** 1 — 10 ppm.
2.3. Tugas

a. Buat kurva baku hubungan antara konsentrasi terhadap serapan

b. Tentukan konsentrasi Ni** dalam sampel
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KROMATOGRAFI

p-vrx | L Pemisahan Ion-ion Logam Secara Kromatografi
Kertas

1.1. Diskusi

Kromatografi kertas adalah salah satu pengembangan dari
kromatografi partisi, yang menggunakan kertas sebagai padatan pendukung
fasa diam. Oleh karena itu disebut kromatografi kertas. Sebagai fasa diam
adalah air yang teradsorpsi pada kertas dan sebagai larutan pengembang
biasanya pelarut organik yang telah dijenuhkan dengan air.

Secara umum kromatografi kertas dilakukan dengan meneteskan

larutan yang berisi sejumlah komponen, pada jarak 0,5 sampai 1 cm dari tepi

kertas.
---------- P
o Y
° X
----- .- g 0]

Setelah tetesan larutan pada kertas kering, maka bagian bawah
kertas dicelupkan dalam larutan  pengembang (developing solution).
Larutan ini umumnya terdiri atas campuran beberapa pelarut organik yang
telah dijenuhkan dengan air. Sistem ini akan terserap oleh kertas dan
sebagai akibat dari gaya kapiler akan merambat sepanjang kertas tersebut.
Rambatan ini dapat diusahakan dalam modus naik atau menurun. Selama
proses pemisahan dilakukan, keseluruhannya disimpan dalam tempat
tertutup, ruang di dalamnya telah dijenuhkan dengan uap sistem pelarut ini.

Hasil pemisahan dapat diamati seperti pada gambar diatas. Dalam
kurun waktu tertentu, komponen 1 telah menempuh jarak OX, komponen dua

menempuh jarak OY sedangkan pelarut sendiri menempuh jarak OP.
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Untuk identifikasi komponen digunakan besaran yang dinamakan Rg
(retardation factor). Cara menghitung besaran ini digunakan persamaan
berikut

Jarak komponen

Jarak pelarut
Untuk gambar diatas:

.']"

=]
]
=]

Repy = ? Ren =

[=]
o

=]

Dengan membandingkan harga Rr cuplikan dengan harga Rr zat baku dapat
diidentifikasi komponen campuran, karena harga besaran ini bersifat khas
untuk setiap zat asal digunakan jenis pengembang yang sama. Kadang-
kadang pemisahan dalam satu arah belum memberikan hasil yang
memuaskan. Untuk mendapatkan hasil yang lebih baik, dapat dipakai cara
kromatografi kertas dua dimensi, dalam hal ini letak kertas diubah sehingga
arah pemisahan juga berubah.

Ion logam seperti Ag*, Hg**, dan Pb?** merupakan logam-logam
golongan I pada penggolongan analisis kualitatif. Logam-logam tersebut
biasanya dipisahkan berdasarkan perbedaan Ks, sebagai garam klorida (
AgCl, HgCl,, dan PbCl,). Karena ion-ion logam ini sifatnya polar yang dapat
larut dalam pelarut polar (air), tetapi ketiganya mempunyai perbedaan
polaritas. Oleh karena itu suatu hal yang mungkin memisahkan ketiga ion
tersebut menggunakan kromatografi kertas. Larutan pengembang yang dapat
digunakan adalah pelarut yang mempunyai kepolaran yang lebih kecil dari air.
Dalam hal ini dapat digunakan campuran asam asetat : air (1 : 1). Untuk
identifikasi dapat mengunakan pereaksi yang biasa digunakan pada analisis
kualitatif pada umumnya. Untuk ketiga ion diatas dapat digunakan larutan
dikromat dan KI.

1.2. Prosedur Percobaan

Siapkan kertas Whatman no 1 dengan ukuran 16 x 27 cm dan tarik

batas (dengan pensil) kira-kira 2 c¢cm dari pinggir kertas. Bagi kertas ini
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menjadi 6 kolom, beri nomor. Kolom ganjil ditetesi dengan cuplikan (dengan
kapiler) dan kolom genap dengan larutan baku Ag*, Hg** , dan Pb*".
Sementara disiapkan ruang pengembang yang diisi dengan 25 mL
larutan asam asetat : air (1 : 1). Ke dalam ruang pengembang, tempatkan
kertas, jaga agar larutan pengembang tidak menyentuh cuplikan. Ruang
pengembang dibiarkan tertutup. Bila larutan pengembang sudah mencapai
3/4 bagian kertas maka kertas diambil dari larutan beri tanda batas larutan
pengembang dan dikeringkan. Gunting setiap 2 kolom dan semprot dengan
pereaksi pengenal. Ag* dengan dikromat akan dihasilkan warna merah, Pb**
dengan KI akan dihasilkan warna kuning dan Hg** dengan KI akan dihasilkan

warna merah.
1.3. Tugas

1. Hitung Rr untuk masing-masing noda yang teridentifikasi

2. Berdasarkan harga Rt di atas tentukan jenis ion yang ada dalam sampel
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p _g | 2 Penentuan Zn** dan Mg?* Secara Kromatografi Penukar
Ion
2.1. Diskusi

Dalam kromatografi penukar ion, fasa diam yang digunakan adalah
resin penukar ion yang merupakan polimer tinggi organik yang mengandung
gugus-gugus fungsionil ionik. Resin pada umumnya adalah polimer berupa
butiran dengan berbagai ukuran. Butiran-butiran ini ditempatkan dalam
tabung gelas yang cukup panjang, dengan demikian menghasilkan kolom ion
penukar yang didalamnya akan terjadi proses penukaran setara. Bahan
polimer dengan berat molekul tinggi, dapat dianggap sebagai anion polibasa,
bersifat sangat tidak mudah larut dan tidak mudah bergerak. Jumlah ikatan
silang diatur sedemikian rupa membentuk konfigurasi molekul cukup terbuka
sehingga ion-ion lain atau molekul air dapat dapat melewatinya dengan
mudah.

Resin penukar ion ada dua macam yaitu penukar kation dan penukar
anion. Apabila larutan NaCl dialirkan melalui kolom resin penukar kation,

dapat terjadi peristiwa :

NaCl + H.Res = Na.Res + H" + (I
dengan H.Res menggambarkan resin dalam lingkar hidrogen. Dari reaksi
tersebut terlihat bahwa jumlah ion Na+ diganti dengan jumlah ion H* setara
dengan jumlah Na* tersebut.

Dengan mengacu pada reaksi di atas, dapat diketahui bahwa meskipun
dimasukkan larutan NaCl, larutan yang keluar adalah HCIl. Jumlah NaCl
yang dapat diubah menjadi HCI, tergantung pada kapasitas resin dan jumlah
resin yang terdapat dalam kolom. Apabila resin mencapai batas kapasitas
penukaran arah reaksi dapat dibalik (seperti diatas) yang disebut dengan
proses regeneras.

Pemisahan antara Zn** dan Mg®* menggunakan kolom resin anion
dimungkinkan karena beberapa ion logam seperti ion besi, alumium, seng,

kobal, mangan dan sebagainya, dapat diikat dari larutan asam klorida. Ion-ion
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logam ini mampu membentuk kompleks kloro yang bermuatan negatif.
Masing-masing ion kompleks logam ini diikat pada daerah pH tertentu,
sehingga dapat dilakukan pemisahan. Ion Zn®* dapat diikat dari larutan 2 M

asam sedangkan Mg®* juga AP**

tidak diserap. Dengan cara mengalirkan
larutan campuran melalui kolom resin penukar anion, dapat dilakukan
pemisahan antara seng dan magnesium. Ion seng dapat dielusi dengan

menggunakan larutan asam nitrat encer.

2.2, Prosedur Percobaan

Dipipet 5 mL larutan larutan cuplikan ditambah 5 mL larutan HCI 2 M
dialirkan ke dalam kolom resin anion, kemudian diikuti dengan 50 mL larutan
HCl 2 M. Laju alir diatur 5 mL/menit. Tampung efluen dalam labu takar 250
mL, dan tanda bataskan. Dipipet 25 atau 10 ml larutan tersebut titrasi
dengan EDTA yang sudah dibakukan. Larutan ini mengandung Mg** .

Untuk melepaskan ion Zn** dipakai 30 mL air bebas mineral dan 20 mL
larutan 0,1 asam nitrat. Laju alir 6 sampai 10 mL/menit. Pengerjaan

selanjutnya sama seperti di atas.

Catatan: Sebelum dilakukan titrasi dengan EDTA, atur terlebih dahulu pH

larutan.

2.3. Tugas
Hitung kadar Mg®* dan Zn** (%) dalam sampel
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FORMAT JURNAL

(P-...)
JubuL
NAMA
NIM :
KELOMPOK :

1. Peralatan yang diperlukan : {uliskan pula fungsi setiap alat

2.
3.
4.

Pereakasi yang diperlukan : {uliskan pula fungsi setiap pereaksi

Prosedur percobaan : dalam kalimat pasif

Data yang dianamati : sudah disediakan kolom-kolom data yang akan

diamati

. Perhitungan : sudah aaga rumus-rumus tinggal mengisikan data-data.
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FORMAT LAPORAN

(P-...)
JubuL
NAMA
NIM :
KELOMPOK :

1. Dasar Teori : tidak sama dengan yang ada di petunjuk praktikum, cari
referensi lain.

2. Dasar Perhitungan : disesuaikan dengan praktikum yang dilakukan,

disertai dengan referensi, serta nilai ketidakpastian (%)

Prosedur percobaan : dalam bentuk kalimat pasif

Data Percobaan : dalam bentuk tabel dan grafik

Pengolahan data/perhitungan : disesuaikan dengan (2)

o un kW

Kesimpulan : sesuai dengan tugas yang diberikan

PENILAIAN LAPORAN

1. Validitas data (30%)
2. Perhitungan dengan angka ketidakpastian (30%)
3. Referensi yang digunakan (dilampirkan) (25%)
4. Tata bahasa penulisan (15%)

Laporan sifatnya perorangan sehingga hanya data yang sama dengan orang
lain dalam satu kelompok (atau kelompok lain). Apabila ada kesamaan
laporan, baik dalam satu kelompok maupun dengan kelompok sebelumnya
yang sudah mengerjakan, maka dianggap tidak membuat laporan.

Laporan ditulis tangan pada kertas polos ukuran A4. Pengolahan
data yang harus menggunakan grafik dibuat dengan komputer,

gambar harus asli.
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