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I PENDAHULUAN.

Sebaéai tindak lanjut kebi jaksanaan Kepala Balai Penelitian
Kimia Surabaya untuk menyalurkan obyek penelitian yang tidak bisa
diterima menjadi proyek, kedalam proyek penelitian yang dibiayai -
oleh Balai sendiri ( "' In House Research " ) maka penulis membera-
nikan diri untuk melakukan percobaan penetapan ion Natrium dengan

menggunakan pereaksi Kalium piroantimonat secara kolorimetri.

Penclitian ini bersifat suatu pengetrapen metoda asing yang
disertai dengan penyempurnaan disana sinie
Adapun latar belakang dilakukannya penelitian ini edalah karena a-
danya kenyataan bshwa akhir-akhir ini agaknya sulit diketemukan pe
reaksi uranil asetat, yang merupakan satu-satunya pereaksi yang ki
ta gunakan untuk penetapan Natrium, sehingga kontinuitas kerja Ba=
lai agak terganggue.

Untuk itulah maks dilakukan usaha penctapan Natrium dengan
pereaksi. loin yang lebih murah dan rudah didapate
Penelition ini juga mempelajari sampai scberapa Jeuhnya pengaruh

jon-ion yang banyak terdapat didalam air sepertdi :

- Ca ( Calsium )

- Mg ( Magnesium )
- 4n (S et )
- Cu ( Tembaga )
- Fe (SBEela b))
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ITe TINJHuU&N KEPUSTAKAAN.

CARA-CARA PENETAPAN NATRIUM :

Dikenal beberapa cara penetapan ion natrium yang antara =
lain : Cara Grafimetri,
Cara Kolorimetri dan _
Secara instrumentasi dengan menggunakan Flame Fotometid,
Masing-masing cara diatas merupakan hasil penyempurnaan =

dari cara=cara yang terdahulu .

Cara Grafimetri :

Dulu pemeriksaan natrium dalam air dilakukan secara grafie-
metri, dengan jalan mengendapkannya dengan pereaksi Zn uranil asetate
sebagai NaZn Uranil Asetat .

Cara ini sekarang dianggap kurang praktis karena sebelum
ion natrium diendapkan harus dilakukan pemisahan ion=ion lain terlew

bih dulu seperti :goh 5 Sioa, Cly Ca, Mg, kemdian pemijaran .

Cara Kolorimetri :
Dengsn bisa digunakannya alat spektrophotometer maka penes-

tapar natrium dilakukan secara kolorimetri dengan menggunakan pereaksi

Mg Uranil asetat .

Adapun prinsipnya adalah sebagai berikut :

Ton Na dalam air membentuk garam triple natrium magnesium
asetat. Kemudian setelah endapannya dipisahkan, lalu dilarutkan dalam
air panase

Kemudian berdasarkan intensitas warna merah yang ditimbule
kan karena reaksi uranil dengan larutan alizaping maka kadar natrium
dapat ditetapkan berdasarkan larutan standar natrium .

Dengan menggunakan flame fotometer .

Setelah aktipnya alat flame fotometer maka natrium dalapm air
sekarang ditetapkan dengan menggunakan alat diatas




Adapun prinsipnya adalah bahwa bila suatu atom, ion suatu logam
dibakar pada suhu yang tinggi akan mengeluarkan spektrum warna dengan
panjang gelombang tertentu dan intensitcasnya tergantung dari konsen—-
trasi logam tersebut.

Akan tetapi dalam hal tidak adanya pereaksi uranil asetat dan non ake
tifnya alat flame fotometri maka untuk tetap menjaga kontinuitas kerja

Balai perlu diusahazkan penggunaan pereaksi lain .

Dengan menggunakan pereaksi Ko yiroantimonat:

Prinsipnya adalah cara tidak langsung, yaitu mengendapkan ion
Natrium sebagai Natrium piroantimonat. Endapan Na-piroantimonat dila-
rutkan dalam asam dan ditetapkan antimonnya dengan menggunakan pereake
si KTe
NeH Sb0, + K

277

KH 800, + Na' :
1 + HCL

-

. -

Kuninge
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III. PERCOBAAN,

Percobaan yang dilakukan meliputi 3 macam

1. Penetapan Na dalam air dengan menggunakan pereaksi K-Piroantimonat
( 10 kali ulangan )o

2. Penetapan Na dalam air (contoh same dengan diatas) dengan menggu=
nakan flame fotometer ( 10 kali ulangan )»

3. Penelitian pengaruh ion Ca, Mg, Zn, Cu dan Fe sendiri-sendiri dan

secara bersama .

1. Pemeriksaan Natrium dengan Kalium piro antimonat .
Alat=alat ¢ 1. Labu takar 50 cce
2. Alat pemusing beserta perlengkapannyae

3. Spektro fotometer beserta perlengkapannya o

Pereaksi :

1o Alkchol 95 %.

2¢ Alkohol 50 %.

36 HC1l pede

b, H2504 < ol

5. Pereaksi K-piro antimonate
1) gr K-piio antimonat dilerutkan dengan air mendidih hingga -
500 ml. Didinginkan dengan cepat, setelah dingin ditambah 15 ml
larutan KOH 10 % bebas natrium, digoyeng tarus sampal merata.
Kemudian disaring dengan kertas saring bebas abu dan saringannya
ditampung dalam botol parafin,

6s Pereaksi KI,
Dilarutkan 11,2 gr KI dan 2 gr asam askorbat dalam 100 ml aguoe

dests,
Prinsip : Adanya ion Na* dalam contoh, maka ion gr dari K~=piro antis-
monat akan diganti oleh ion Na4 dan membentuk endapan dari natrium piro
antimonat, Antimon dengan KI akan membentuk kompleks yang berwarna ku—-

ning dari KSqu dalam suasana H2§04 b



Cara kerja 3

1.

2o

2
b,

Se
6.

7e

8.

e

10,

11,
12.

Mula=mila: contoh air dipekatkan terlebih dahulu sampail=6 kali-
Lommdtan discring vntet moninglkatian kendungen ion Na juga untuk
mengendapkan ion2 Ca dan Mg yang berasal dari kesadzhan sementa-
rae

Dipipet 1 ml. pereaksi kalium piroantimonat kedalam tabung pemu=
sing, kemidian ditambahkan 1 ml. larutan contoh air yang telah -
dipekatkan sebanyak 6 kali, Dan 10 tetes alkohol 95 % sambil di-
goyangs

Didiamkan 45 menits

Dipusingkan dan cairan jernihnya dibuange

Endapan dicuci dengan alkohol 50 % 2 ml. sebanyak 3 kali.
Endapan dikeringkan,.

Setelah kering dilarutkan dengan HCl psa. 0,5 ml. dan dipindahkan
dalam labu takar 50 ml.

Tabung pemusing dibilas dengan 5 mle. H,SO, 1 : 5 dan ditampung da
lam lebu takar 50 ml. tadi, pembilasan dilakukan 2 kali.

Kedalam labu takar 50 ml. diatas ditambahkan 15 mle H2504 s n
dan 15 mle pereaksi Kla

Diencerkan sampai tanda dan dikocok sampal meratae

Blanko dan standar-. juga dikerjekan seperti diatase.

Diperiksa absorbsinya pada panjang gelombang 420 q/u setelah 5

menite

2e Penetapan Na dalam air dengan Flamefotometer

Hal-hal:

1, Labu takar 50 mle
2. Tlamefotometer beserta kelengkapannya.

Pereaksi oooo




Pereaksi.:

Pereaksi 2 : larutan standar Na : 0,75 meg/1 dan 0,02 % DBS,
0,5 meq/1 dan 0,02 % DBS.
0,02 %

) . : (1] " Na @

il 1 s " DBS

Cara ker ja:

Dengan menggunakon pereaksi 1,2, dan 3 sebagai larutan blanko dan stan
dar dapat ditetapkan kadar Na dalam air ( contoh sama dengan diatas ).

Penetapan diulang sebanyak 10 kali.

Penelitian pengaruh ion-ion pengganggu : Ca, Ag, Zn, Cu dan Fe.

Ae. Ion penggancepu tunggal :

le CALSIUM ( Ca ).

Cara kerja:
Disediakan 4 tabung pemusing masing=-masing ditambahkan 1 ml,

Kalium pjiroantimonat, 1 ml., standar Na 1000 ppm dan standar Ca
200 ppm (tabung No.:1) : 0,05 cCe: 2 )o 041 cc o 3)e 0,15 cce
). 0,20 cc), dan Ladalem masing-masding tabung ditambehkan 10 te

‘schel 85 % ditembahlan gnvnilldigeyangs

o b i =

Didiar'zan 45 menit dan dipusingkan.Cairmn joernihnya dibuang dan
endapan dicuci dengan alkohol 50 % 2 mle. sebanyak 3 kali. ILaluy
endapan dikeringkan dan diperiksa Ca-nya secara kwalitatip.
Dengan cara yang sama dengan diatas, dilakukan percobaan atas

ion-ion Mg, Zn, Cu dan Fe,

Bs Ion=ion campuran:

Cara kerja:

4 ml. pereaksi Kalium piroantimonat dimasukkan kedalam tabung

perusing, Kemudian ditambah 1 ml. larutan standar Na 1000 pPpm. dan
larutan standar Ca 200 ppm, larutan standar Mg 200 ppm, larutan -



standar Zn 65 ppm, larutan standar Cu 100 ppm, larutan standar

Fe 100 ppm, dan 10 tetes alkohol 95 % ditambahkan sambil digoyang.
Didianizan selama 45 menit dan dipusingkan, cairan jernihnya dibu-
ang dan endapan dicuci dengan alkohol 5B % 2 ml. sebanyak 3 kali,
lalu endapan dikeringkan dan diperiksa ion-ion Ca, lg, Zn, Cu,dan

Fewnya, secara kwalitatipe



IVa. HAS I I DAN DISKIUSI,

Pengulangan 10 kali pada penetapan Na dalam air dengan pereaksi K.:iro-
antimonat dan dengan menggunakan Flamefotometer memberikan hasil terte

ra pada tabel dibawah ini :

Ulangan Dengan K-Piroantimon;g_(aj —:_Dengan Flamefotome;;;_
Absorbsi ! ( ppm ) ( ppm )
i 1,08 66,59 64,40
2 0,975 59,13 63,83
3 1,140 69,14 61,53
% 1,110 67,32 64,98
2 1,030 62,47 59,23
6 1,095 66,41 66,13
7 1,045 63,38 64,09
8 1,080 65450 63,83
9 1,090 66,11 58,15
10 04990 60,04 67,85
Ratamrata 6h,61 63%51
e e =s==#=ssz=sss==s== ======z=a=oo= ==

Tabel 1 : hasil penetapan Na dalam contoh air dengan cara kolorimetri

dan menggunakan Flamefotometer.

2. A. Ion penggangmu.....




de Ae Ion pengganggu tunggal @

Percobaan penelitian pengaruh ion-ion tunggal memberikan hasil

sebagai berikut :

Calsium ( Ca ).

Konsentrasi Ca (ppm) Ca dalam endapan
%5 negati6
18,0 negatip
26,0 negatip
S50 rositip

Magnesium ( Mg )o

Konsentrasi Mg (ppm) Mg dalam endapan
9,5 negatip
18 negatip
26 negatip
33 prolstil. tiip

Seng (2n).

Konsentrasi Zn (ppm) Zn dalam endapan
5,9 negatip
10,8 negatip
1550 negatip
18,6 negatip
21,67 negatip
Bla! uln! o e e b e ke Rl Mt ian b by W or i
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2e Ae Ion pengganggu tungegal @

Percobaan penelitian pengarull : sp=ion tunggal memberikan hasil

sebagai berikut :

Calsium ( Ca ).

Konsentrasi Ca (ppm) Ca dalam endapan

%5 negati
18,0 negatip
26,0 negatip

posit ip

3343

Magnesium ( Mg e

e —

Konsentrasi Mg (ppm) —-:§i§alam endapan
9,5 TN negatip
18 negatip
26 negatip
33 posit ip
A DS s
Seng (2Zn)e
syrare L 7n dalam endapan
Konsentrasi 24n (ppm)
negatip
1212 negat % 8]
15,0 negat % P
| 18,6 negatlPp
21,67 h #n_e-g-a-t_l-p ------




B Ion pengganggu ada bersama :

1"

Qe Konsentrasi ion2 ( ppm ) ion dalam endapan
Ca : 9,75 negatip
Mg : 9,75 neggatip
Zn 12242 negatip
Cu : 4,88 negatip
Fe : 2,44 negatip
|8 Konsentrasi ion2 ( ppm ) ion dalam endeapan
Ca t 953 negatip
Mg : 9,3 n & gaavt 1 p
Zn i 24 negatinp
Cu & 447 negatip
Fe : 2,3 negatip
C, Konsentrasi ion2 ( ppm ) lonidelarieidanan
Ca : 8,7 negatip
Mg ¢ 8,7 negatip
Tnts 25’4 poig d % dip
i Ca: 4,3 ! negatip. r
el b : pors.d.tidsp i

i
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EEMBAHASAN:

ls Untuk menyatakan bahwa rata-rata husil penetapan pada tabel I ada-
lah sama/tidak berbeda diperlukan uji statistik.
Uji hipotesa men. Behrens -~ Fisher

Dari data A : (scbelah kiri) diperoleh :

n =10
rata2 = 64,61
& it L g i
ragam dari contoh : 8, = 1 = z=X )7
n - s
= 10456

Pada data B (sebelch kanan )-
diperoleh :

vl = 3.0
rata2 63451

ragam dari contoh : SB

1

= 8,58

Untuk membandingkan rata-ratanya maka dibuat hipotesa dari ragam

Populasinya : sebagal berikut : ;
H .(_\'E = f{—g lavan H; & 0 # G‘g

Hipotesa § , menyatakan ragam populasi kedua data sama yang berar-

t1 I‘ata-ra_ga_mya juga samae ; :

Hipotesa Hy menyatakan ragam populasi kedua data tidak sama, yang

berarti rata-~ratanya juga tidak samae

Untuk inji perlu dihitung pilad  F nya
b = 5 A /SB 8‘58
= l 12¢
F pitung

Tez‘nyata_ FO,OB = 3, o] }
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Jadi berarti hipotesa Hj diterima dan hipotesa H, ditolak.

Kesimpulan rata-rata kedua data diatas tidak berbeda.

Berdasarkan uji statistik diatas dapat ditarik kesimpulan

bahwa penetapan Na dalam air dengan menggunakan pereaksi K-pirc.

antimonat akan memberi hasil yang sama dengan penetapan yang meng

gunakan Flamefotometers

Pada percobaan penelitian peng
menyeluruh bahwa pada konsentrasi

aruh ion-ion pengganggu, daw-

pat ditarik kesimpulan secara
tertentu ion-ion : Ca, Mg, Zmy, (4 dan Fe akan mengganggu penetapan.
Hal ini mungkin disebabkan karena terbentuknya asam antimo-—

nat, dimana asam ini akan mengendapkan ion2 tersebut.

Perlu diketahui bahwa P
akan membentuk asam antimonats

858l gari larutan-larutan Cas Més 2y

tambahkan.

ada suasana asam . garampi-roantimonat ~

dimana delam hal diatas asamnya ber

Cu dan Fe standar yang di-

A+ H, SbO
KH28b207+h PO o S R

o+
+ H_ &b0, + H
H, Sb0, + M ____._,___:,»M 598Y
1

3
L} /——7‘
/(Ca,Mg15n1C“’Fe)
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Ve KESIMPULAN DAN SARAN.

Pcnetapan Natiium dalam air dapat menggunakan pereaksi
K-pi roantimonat, asal contoh tidak mengandung : ion=2

pengganggu pada junlah yang sudzsh mengendape s

Berdasarkan besarnya absorbsi pada konsentrasi Na : 64
ppm seperti terlihat pada tabel 1, maka metode ini cu-
kup peka untuk dikerjakan dengan menggunoken alat -

Kolorimeter yang lebih sederhana ataupun secara vi-

suile

Agar supaya dilakukan percobaan penetapan dengan contoh

lain, untuk menetapkan reproducibilitasnya.
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Jumlah sampel

DAFTAR NILAI F PADA SELANG KEPERCAYAAN 95 % DAN 99 %.
oo I et == e ===
T 3 4 5 10 120 &
i
| !
_} e -
o
! .
16140 200,0 21660 22500 | 23040 24840 |24840 | 254,0
4052.0 [4999,0 84G3.0 ([5625.0 576440 605640 6208,0 [6366.0
1845 1960 1962 19.3 193 | 194 | 1945 19.5
9845 9940 99.2 993 | 993 | 994 | 995 | 99.5
310.05 1041 9.6 9¢3 941 ‘G0 868 8«7 8.5
0,01 3k 30,8 2965 28.7 | 28s2 | 27.2 | 26¥ | 26.4
4 0.05 g 6.9 6e6 6olt 6«,3 6.0 5.8 5.6
001 2162 18,0 1607 1660 | 1565 | 1.5 | 1440 | 1345
5{0.05 6.6 5¢8 Selt Se2 501 | ha?7 | ka6 | Lok
0.01 1603 1363 121 11e4 110 | 1041 966 9.0
16{0.05 540 bo 347 3.5 3¢3 | 340 | 2.8 | 2,5
0.01 100 76 a6 . 60 566 | %49 | Lk 3.9
Mowos | 4. 3,5 341 29 | 207 | 2 | 2.1 | 18
0401 841 5.9 by holti | ha1 | 24 | 2,9 | 24
% 0005 308 5.0 20'6 2.4 2n2 1‘8 1.6 . 1].(5
th 6.6 a6 3.8 23 | 30 | 23 | 19 |10

DiBQ . )
| BEBancicon qari ; spedecor GuWe 1956. Btatisticel Methods Applied
t°&mnmmsmggmummam3mmw,5mem

fable qg,

503, Iowa State College Press, Ames, Iowa »




