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Abstrak

Penelitian ini bertujuan untuk menentukan deteksi limit unsur Pb yang masih dapat diimobilisasi oleh
karbon grafit dengan metode elektrolisis. Elektrolisis menggunakan el ektroda karbon grafit sebagai
anoda dan katoda dengan arus 52,7 mA. Konsentrasi larutan Pb yang dielektrolisis mulai dari 100
ppm sampai konsentrasi terendah 0,1 ppm. Unsur Pb yang terdeposis pada katoda diirradiasi laser
Nd-YAG (1064 nm, lebar pulsa 7 ns) dengan energi 100 mJ dan emisi unsur Pb dengan panjang
gelombang 405,78 nm ditangkap oleh spektrometer HR 2500" yang ditampilkan spektrum intensitas
sebagai fungs panjang gelombang. Data menunjukkan bahwa jumlah muatan optimum untuk proses
elektrolisis adalah 80 coulomb dan konsentrasi larutan minimum (deteks limit) logam berat Pb yang
mampu diimobilisasi oleh karbon grafit adalah 0,06 ppm.

Kata Kunci : Karbon Gréfit, Elektrolisis, Deteksi Limit, LIBS, Unsur Pb

Abstract

This study aims to determine the lowest concentration of Pb element that can be immobilized by
carbon graphite with éectrolysis method. Electrolysis used carbon dectrodes of graphite as the
anode and cathode with current of 52.7 mA. The concentrations of Pb solution used in this research
started from of 100 till 0.1 ppm. Pb element deposited on the cathode then irradiated by Nd - YAG
laser ( 1064 nm, pulse width 7 ns) of 100 mJ and its emission intensity of 405.78 nm was captured by
the spectrometer HR 2500 then the data plotted in intensity as a function of wavelength . The
optimum data of charged for the electrolysis process was 80 coulomb and minimum concentration
(limit of detection) of Pb that was capable immobilized by carbon graphite was 0,06 ppm.

Keywords : Carbon Graphite, Electrolysis, Limit of Detection, LIBS, Pb Element

|. PENDAHULUAN

Anaisis kualitatif maupun
kuantitatif suatu unsur yang terkandung
dalam sampel cair merupakan hal yang
sangat penting dalam aplikasi kehidupan
sehari-hari. Berbagai teknik spektroskopi
atomik digunakan untuk tujuan tersebut
diantaranya AAS dan ICP (James, 1988),
tetapi peralatan tersebut harus
menggunakan perlakuan awal yang sedikit
rumit. Salah satu peralatan sederhana yang
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dapat digunakan untuk analisis unsur
tesebut adalah metode elektrolisis. Bila
dua elektroda dialiri arus listrik (arus DC)
52,7 mA, maka akan terjadi reaks redoks
yang menyebabkan terjadinya pertukaran
ion antara ion-ion dalam larutan dengan
ion-ion dalam senyawa elektroda dan
menarik ion-ion tersebut menempel pada
salah satu elektroda menjadi endapan
logam (Arianti, 2014).
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Dalam  penditian ini, untuk
memperoleh hasil yang optima yakni
deteksi limit terendah yang mampu
diimobilisasi oleh elektroda karbon grafit,
maka dilakukan pengoptimasian
konsentrasi larutan Pb dan memvariasikan
waktu yang menghasilkan muatan pada
elektroda. Hasll dari endapan logam Pb
pada elektoda selanjutnya dianalisis
menggunakan Laser Induced Breakdown
Spectroscopy (LIBS).

[I. TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Elektrolisis

Elektrolisis berasal dari kata elektro
(listrik) dan lisis (penguraian), yang berarti
terjadinya penguraian zat/senyawa atau
reaks kimia oleh arus listrik (Laird, 2009).
Arus listrik yang digunakan adalah arus
searah (DC). Pengaliran arus listrik
menggunakan suatu medium sebagai
penghantar arus listrik ke dalam elektrolit,
juga menjadi tempat berlangsungnya
reaks redoks, medium tersebut disebut
elektroda. Reaks reduksi berlangsung di
katoda, sedangkan reaks  oksidas
berlangsung pada anoda. Elektroda yang
digunakan pada penelitian ini adalah
karbon grafit.

Karbon grafit dapat menghantar arus
listrik dan panas dengan baik. Sifat daya
hantar listrik yang dimiliki oleh grafit
dipengaruhi oleh elektron-elektron yang
tidak digunakan untuk membentuk ikatan
kovalen. Dalam struktur grafit setiap atom
karbon membentuk ikatan kovalen dengan
tiga atom karbon lainnya membentuk
susunan heksagonal dengan  struktur
berlapis. Elektron-elektron ini tersebar
secara merata pada setiap atom karbon
karena terjadi tumpang tindih orbital. Oleh
sebab itu ketika diberi beda potensia,
elektron-elektron yang tersebar tersebut
sebagian besar akan mengalir menuju

anoda, aliran elektron inilah yang
menyebabkan arus listrik dapat mengalir
(Chemistry Operations, 2003).

2.2 Karakteristik Unsur Timbal/
Plumbum (Pb)

Timbal atau plumbum merupakan
unsur kimia dengan lambang Pb. Logam
ini termasuk ke dalam kelompok logam
golongan IVA. Pb mempunyai nomor
atom (Z) 82 dengan massa atom (A) 207,2.
Konfigurasi elektron pada keadaan dasar
untuk atom Pb | adalah

15°25°2p°3°3p°4s*3d 4p°5s24d 5 pPAf
145d106p21/2

Bila atom Pb tersebut mendapatkan
tambahan energi dari luar, maka elektron-
elektron pada level energi tertentu akan
pindah ke level energi yang lebih tinggi.
Keadaan seperti ini disebut atom dalam
tereksitas. Elektron-elektron yang pindah
ini hanya beberapa saat sgja (nanosecond)
kemudian kembali lagi ke keadaan semula
sambil memancarkan emisi atau foton
dengan panjang gel ombang tertentu.

Diketahui bahwa  probabilitas
elektron berpindah dari  konfigurasi
®p1/2 p3s2, j=2 atau level 10650,327 cm™
ke konfigurasi °py/, "s1/2 , j=1 atau level
35287,224 cm™! dengan memancarkan
foton dengan panjang gelombang 4057,81
A (atau 405,781 nm) adalah 0,89 - 10851
(NIST, 2005). Panjang gelombang ini
ditangkap detektor dan ditampilkan dalam
spektrum. Panjang gelombang tersebut
diperoleh dari persamaan

E,—E; = ? @)
Dengan:
E. = Energi level awal (cm™)
E, = Energi level akhir (cm™)
¢ = Kecepatan cahaya (2,998 x 10° m/s)
h= Konstanta Planck (6,626 x 10 J.s)



| = Panjang gelombang (nm)

Pada elektrolisis larutan Pb terjadi reaksi
redoks:

Anoda : (C) - oksidasi: H,0(

1
- 502(9) + 2H(-|;1q) + 2e

Katoda : (C) - reduksi: Pb(zjq) + 2e

- Pb(y)
Reaksi oksidasi terjadi pada elektron
karbon (C), dimana hal ini yang dioksidasi
di anoda adalah H,0 — >0, + 2H* + 2,

sedangkan di katoda terjadi reduks ion
Pb?* dari larutan yang bergerak menuju
katoda sambil menerima dua elektron, dan
mengendap menjadi atom Pb di
permukaan/melapis katoda. Kemudian ion
Pb?*mengendap dan 2 ion H" masuk ke
dalam larutan, sehingga muatan tetap
terfjaga dalam larutan. Proses ini
berlangsung terus menerus, yang dapat
diamati berupa terjadinya gelembung gas
dan perubahan warna larutan.

[Il. METODE PENELITIAN
3.1 Alat dan Bahan

Alat yang digunakan dalam penelitian
ini adalah wadah elektrolit, multimeter 2
buah, sumber arus DC, penggaris, dan
gelas ukur 100 mL. Untuk alat yang
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digunakan dalam pembuatan sampel
melalui metode elektrolisis dapat dilihat
pada Gambar 3.1.

Laratan
| Elektrolit

Gambar 3.1 Sel elektrolisis. (Yudiandika,
2010)

Untuk menganalisis hasil dari elektrolisis
menggunakan LIBS seperti diperlihatkan
pada Gambar 3.2. Adapun bahan yang
digunakan dalam penelitian ini: karbon
grafit sebagai elektroda, larutan standar Pb
1000 ppm, dan agquades.

3.2. Diagram Alir

Optimas  konsentrasi larutan Pb dan
waktu imobilisas pada elektrolisis unsur
dilakukan dengan beberapa tahap seperti
yang terlihat pada Gambar 3.3
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Gambar 3.2 Skema  sederhana
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komponen utama  LIBS.

monockromator

(Utomo, 2014)
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Gambar 3.3 Diagram dir penentuan keadaan optimum konsentrasi dan waktu imobilisasi (deposis)

3.3. Pengolahan Data

Untuk  mengetahui  konsentrasi
minimum unsur Pb yang dapat dideteks
dengan metode LIBS perlu dihitung
deteksi limit melalui persamaan regresi
linier dari 5 data konsentras terkecil.
Selanjutnya data-data regresi tersebut
digunakan untuk mengetahui konsentrasi
Pb terendah yang mampu diimobilisas
oleh katoda karbon yang biasa disebut
deteksi limit (Limit of Detection/LOD).
Perhitungan nilar LOD menggunakan
rumus seperti pada Persamaan 3.1
(Cremers, 2006).

C.=k.S,;. m (2

Dengan :
C. = Deteks Limit (Limit of
Detection/LOD)

S, = standar devias terkecil
_ 1
- gradien

k =level confidence

untuk nilai k didapatkan berdasarkan nilai
R?,
k =3untuk R?>0,90

IV.HASIL DAN PEMBAHASAN
Untuk menentukan waktu
imobilisasi  unsur Pb dalam proses
elektrolisis yaitu menggunakan larutan
elektrolit standar Pb dengan konsentrasi
100 ppm, arus listrik 52,7 mA, dan waktu
bervariasi yang menghasilkan muatan pada
katoda sebesar 20 C, 30 C, 40 C, 50 C, 60
C,70C,80C,90C, 100C, dan 110 C.
Hasil endapan logam Pb pada
elektroda karbon (katoda) yang telah
dielektrolisis kemudian diirradias laser
dengan energi 100 mJ (Sinaga, 2013),
akumulasi 3 kali, dan waktu tunggu
deteks 1 ps. Hasil spektrum intensitas
untuk masing-masing muatan dilihat pada
grafik intensitas terhadap fungsi muatan
listrik untuk sampel Pb yang hasilnya
seperti  ditunjukkan pada Gambar 4.1
11
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Gambar 4.1 Grafik intensitas emisi unsur Pb | 405,78 nm fungsi muatan.

Berdasarkan Gambar 4.1 intensitas
emisi unsur Pb pada awal elektrolisis (20
coulomb sampai 60 coulomb) adalah
relatif konstan. Ini disebabkan karena
energi listrik pada range muatan tersebut
sebagian besar digunakan untuk mengurai
larutan menjadi ion-ion dan sebagian
digunakan untuk menarik ion Pb ke
katoda. Selanjutnya pada saat 80 coulomb,
sebagian besar energinya digunakan untuk
menarik muatan Pb ke katoda sehingga
jumlah atau massa Pb yang tereduks ke
katoda  semakin banyak  sebagai
konsekuensinya intensitasnya meningkat.
Selain itu pada muatan 80 coulomb yang
mana sesuai dengan nilai potensial standar
reduksi dari Pb. Tetapi setelah 80
coulomb, intensitas unsur Pb menurun dan
kemudian konstan setelah 100 coulomb.
Ha ini disebabkan katoda mengalami
kgenuhan atau melebihi dari nilai
potensial standar reduksi dari Pb.

Penentuan deteks limit dilakukan
dengan menggunakan muatan 80 coulomb
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(atau waktu imobilisasi 25,30 menit)
dengan varias konsentrasi larutan Pb.
Konsentras larutan Pb yang digunakan
adalah 100 ppm, 80 ppm, 60 ppm, 40 ppm,
20 ppm, 10 ppm, 5 ppm, 1 ppm, dan 0,1
ppm. Elektroda karbon (katoda) hasil
elektrolisis sedlanjutnya diirradias laser
dengan energi 100 mJ, akumulasi 3 kali,
waktu tunggu deteksi 1 ps dan hasilinya
ditampilkan dalam spektrum intensitas
fungs panjang gelombang untuk masing-
masing kosentras seperti pada Gambar
4.2,

Deteks limit konsentrasi adalah
perkiraan konsentrasi minimum yang
masih bisa di analisis melaui LIBS
dengan metode elektrolisis. Penentuan
deteksi limit dimulai dengan membuat
kurva kalibras intensitas terhadap fungsi
konsentrasi. Berdasarkan Gambar 4.2
kemudian dibuat grafik  hubungan
intensitas dengan konsentrasi seperti pada
Gambar 4.3.
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Gambar 4.2 Grafik intensitas emisi unsur netral Pb | 405,78 nm fungsi konsentrasi larutan
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Gambar 4.3 Grafik intensitas fungsi konsentrasi untuk unsur Pb.

Gambar 4.3 merupakan grafik
intensitas fungsi konsentrasi untuk unsur
Pb. Grafik menunjukkan intensitas
meningkat dengan bertambahnya
konsentrasi unsur Pb dalam larutan dan
kemudian menurun setelah 20 ppm.
Penurunan ini disebabkan karena katoda
mengalami  kejenuhan dan kemudian
melepaskan sebagian ion Pb ke larutan
untuk menjaga kesetimbangan larutan.
Untuk keperluan kalibras maka digunakan
data 0,1 ppm sampai dengan 20 ppm yang
kemudian diplot intensitas  fungs

konsentrasi dan hasilnya seperti Gambar
4.4.

Gambar 4.4 merupakan grafik
intensitas emisi unsur Pb terhadap fungsi
konsentrasi larutan Pb yang terendapkan di
katoda. Grafik menunjukkan bahwa
intensitas emis unsur netral Pb | (405,78
nm) meningkat dengan  bertambah
besarnya konsentrasi larutan dari 0,1 ppm
sampai 20 ppm. Hal ini disebabkan karena
kerapatan unsur Pb tiap satuan luas yang
menempel di  katoda karbon pada
konsentrasi tinggi lebih besar
dibandingkan pada konsentrasi rendah,
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Gambar 4.4 Grafik kurva kalibrasi konsentrasi larutan Ph.

sehingga jumlah unsur Pb di luasan titik
fokus laser yang terablasikan lebih banyak
dan menyebabkan intensitas emisi unsur Pb
meningkat.

Regresi linier untuk 5 data konsentrasi
terkecil larutan Pb tersebut, yaitu y = 9,554x
+ 3,239. Dengan koefisien determinasi (R?)
adalah 0,990. Kemudian dicari standar
deviasi dari konsentrasi terkecil yaitu 0,1
ppm dan hasilnya adalah 0,2. Sehingga
dengan menggunakan Persamaan 3.1
diperoleh konsentrasi larutan Pb terendah
(deteksi limit) yang mampu diimobilisasi
oleh katoda karbon dan dianalisis oleh LIBS
adalah 0,06 ppm.

V.KESIMPULAN

Karbon grafit dapat digunakan untuk
imobilisass  unsur Pb dengan keadaan
optimum muatan dalam proses elektrolisis
adalah 80 coulomb dan konsentrasi terendah
yang mampu diimobilisasi oleh karbon grafit
berdasarkan analis's menggunakan LIBS
untuk larutan Pb yaitu 0,06 ppm.
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