BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

3.31. Alat dan Bahan

a. Alat :

- Gelas piala

- Labu takar, 100,500 dan 1000 mL

- Corong pisah, 250 mkL

~ Pipet tetes

~ Pipet volum

- Botol semprot

- Reraca analitik

- Stop watch

- pH meter

- Seperangkat alat AAS

b. Bahan :

— Aguabides

- Asam nitrat pekat (HN03}

—~ Ammonium Pirolidin Ditio Carbamat (APDC)
- Diammonium Dietil Ditio Carbamat (DDDC)
~ Metil Iso Butil Keton (MIBK)

- Padatan Kadmium (Cd)

— Asam Acetat 986% (CHscOOH)

- Natrium Acetat (GZHBOZNa SHZO)
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Cara Ker ja

Sediaan Larutan

Larutan APDC 4%

sebanyak 4 g APDC dimasukan dalam labu ukur 100 mnml
kemudian dilarutken dengan aquabides sampai tanda
batas |

Larutan DDDC 4%

sebanyak 4 g DDDC dimasukan dalam labu ukur 100 mlL
kemudianrdilarutkan dengan agquabides sampai tanda
batas

Larutan APDC/DDDC (1:1) 4%

sebanvak 2 g APDC dan 2 g DDDC dimasuken dalam labu
ukur 100 ml kemudian dilarutkan dengan aquabides
sampai tanda batas

Larutan APDC/DDDC (2:1) 4%

sebanyak 2,87 g APDC dan 1,33 g DDDC dimasukan dalam
labu ukur 100 mL kemudian dilarutkan dengan aquabides
sampai tanda batas

Larutan APDC/DDDC (1:2) 4%

sebanyak 1,33 g APDC den 2,87 g DDDC dimasukan dalam
labu ukur 100 mL kemudian dilarutkan dengan aquabides
sampai tanda batas

Larqtan Asam Acetat 0,2 M

sebanyak 11,55 mlL larutan CHBCOOH 96% dimasukkkan ke
dalam labu uvkur 1000 mlL dan dilarutkan dengah

aquabides sampai tanda batas
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Larutan Natrium Acetat 0,2 M

sebanyak 27,2 gram CHECOONa.EHzo ke dalam labu ukur
1000 mL dan dilarutkan dengan aquaebides sampai tanda
batas

Larutan Buffer Acetat pH 3,8

sebanyak 46,3 mL larutan Asem Acetat 0,2 M dan 3,7 mL
larutan Natrium Acetat 0,2 M dimasukkan ke dalam lebu
ukur 100 wL kemudian diencerkan dengan agquabides
hingga tanda batas

Larutan induk logam Cd 1000 ppm

sebanyak 1 gr logam Cd dimasukkan ke dalam labu takar
1000 mL kemudian dilarutkan dengan 200 ml aquabides
dan 1,5 mL HNO3 pekat, larutan dikocok kemudian
ditambahkan aquabides hingga tanda batas.

Larutan baku logam Cd>16 PPm

gebanyak 1 mL larutan diambil dari larutan induk 1000
rpmn  dimasukan ke dalam lsbu uwkur 100 mL dan
diencerkan dengan aquabides hingga tanda batas.
Larutan baku logam Cd 1'ppm

sebanysk 10 mL larutan diambil dari larutan baku 10
ppai; dimasukan ke dalam labu ukur 100 mL dan

diencerkan dengan aquabides hingga tanda bhatas.

Penentuan Logam Cd tanpa-ekstraksi
sebenyak 0,5; 2,5; 5; 25; 50 mL larutan diambil dari
larutan baku 10 ppm, dimasukkan ke dalam labu ukur

500 ml dan diencerkan dengan agquabides hingga tanda
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batas.

- larutan siap diukur absorbansinya.

3. Penentuan. Logam Cd dengan Pengompleks APDC

a. Pembuatan larutan untuk penentuan pH optimum

- pebanyak 5 mL larutan baku 1 ppm, dimasukan ke
dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan dengan
aquabides hingga tanda batas

-~ larutan dipindahkan ke dalam éorong pisah 250 mL
kemudian ditambahkan HNO3 1 N hingge pHnya menjadi 2,
3, 4 dan 5§

— ke dalam masing-masing corong pisah dimasukan 1 mlL
larutan APDC dann 10 ml larutan MIBK kemudian larutén
dikocok selama 30 detik

- larutan didiamkan sampai terjadi pemisahan antara
fasa air dengen fase organik, dibuang fasa airnya

- larutan sisp diukur absorbansinya

b. Pembuatan larutan blanko siap ukur

- sebanyak 100 mL aquabides dimasukkan ke dalam corong
pissh 250 ml dan ditambahken HNO5 1 M sehingge pHnya

menjadi 4

ke dalam cérong pisah dimasukan 1 ml larutan APDC dan

10 mL larutan MIBK, larutan dikocok selasms 30 detik.

larutan didiamkan sampai terjadi pemisahen antara
fasa air dan fasse organik, dibusng fasa airnya

— larutan siap diuvkur absorbansinva.
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Perbuatan larutan sampel.siap ukur .

sebanyak 0,5; 1; 2; 3; 45 & mL dari larutan -baku 1
ppm, dimasukan ke dalam Iabu ukur 100 mlL  dan
diencerkan dengen aguabides hingga tanda batas
larutan dimasukan ke dalam corong pisah 250 L
kemudien ditembahkan HNO, 1N sehingga pHnys menjadi 4
ke dalam corong pisah dimasukasn 1 mbL larutan APDC dan

10 mL larutan MIBK dan larutan dikocok selama 30

detik

larutan didiamkan sampai terjadi pemisahan antara
fapa air dan faea organik, dibuang fasa airnvs

larutan siap diukur absorbansinya

Fengujlan Logam Cd dengan Pengompleks DDDC

=

Pembuatan larutan untuk penentuan pH optimum
gebanyak 5 mL larutan baku I ppm, dimesukan ke
dalam labu uwkur 100 ml, dan  diencerkan  dengan
agquabides hingega tanda bsatas
larutan dipindahkan ke dalam corong pisah 250 wmkL
kemudian ditambahkanHNO3 1 N hingga pHnya menjadi 2,
3, 4dsn 5
ke dalam masing-—masing corong pisah dimasukan 1 mL
larutan DDDC dan 10 ml larutan MIBEK kemudian larutan
dikocok selama 30 detik
larutan didiamkan sampai terjadi pemisahan antara
fasa air dengen fasa organik, dibuang fasa airnya

larutan siap diukur asbsorbansinya
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Pémbuatan larutan blanko siap ukur
sebanyak 100 ml, aguabides dimasukkan ke dalam corong
pisah 250 ml. dan ditambahkan HNO3 1 N sehingga pHnya
menjadi 4
ke dalam corong pisah dimasukan 1 ml larutan DDDC dan
10 mL larutan MIBK, larutan dikocok selama 30 detik.
larutan didiamkan sampai teriadi pemisahan antara
fasa air dan fasa orgenik, dibuang fasa airnya
larutan siap diﬁkur absorbansinya.
Pembuatan larutan sampel siap ukur
sebanyak 0.5: 1:; Z2; 3; 4; 5 mlL dari larutan baku 1
ppm, dimasukan ke dalam labu ukur 100 wml, dan
diencerkan dengen agusbides hingga tanda batas
larutan dimasukan ke dalam corong pisah 250 nL
kemudian ditambahkan HNO8 1N sehingga pHnys menjadi 4
ke dalam corong pisah dimasukan 1 mlL larutan DDDC dan
10 mL larutan MIBK dan larutan dikocok selama 30
detik
larutan didiamkan sampal terjadi pemisahan antafa
fasé air dan fasa organik, dibuang fasa airnya

larutan siap diukur absorbansinya

Penentuan Logam Cd dengan Pengompleks APDC/DDDI (1:1)

a. Pembuatan larutan untuk penentuan pH optimum

sebanyak 5 mL larutan baku 1 ppm dimasukkan ke dalam
labu ukur 100 mL dan diencerkan dengan aquabides

hingga tanda batas
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larutan dipindahkan ke dalam corong pisah 250 mL
kemudian ditambahkan buffer acetat sehingga pHnya
menjadi 4, 4,5 dan 5

ke dalam masing-masing corong pisah dimasukan 2 mL
larutan APDC/DDDC (1:1) dan 20 wlL larutan MIBK,
dikocok selama 120 detik

larutan didiamkan sampai terjadi pemisahan antara
fasa air dan fasa organik, dibuang fasa airnya

ke dalam fasa organik ditambahkan 0,5 mL HNO3 pekat,

larutan dikocok dan dibiarkan selama 20 menit

kemudian ditambabken 9,5 wl aquabides, larutan
dikocok selama 30 detik dan divuang fasa organiknya
larutan siap diukur sbhsorbansinya
Pembuatan larutan blanko siap ukwur

sebanyak 100 ml aquabides dimasukkan ke dalam corong
pisah 250 ml dan ditambshkan buffer acetat sehingga
pHnya menjadi 4

ke dalam corong pisah dimasukkan 2 . mlL larutan
APDC/DDDC (1:1) dan 20 wL larutan MIBK, larutan
dikocok selama 120 detik

larutan didiamkan sampai terjadi pemisahan antara

faga air dan fagsa organik, di buang fasa airnya

ke dalam fasa organik dimasukkan 0,5 mlL HNO3 pekat

larutan dikocok dan dibisrken selama 20 menit

ditambashkan 9,5 ml. aguabides, larutan dikocok selanmsa
30 detik dan dibuang fasa orgsniknya

larutaen siap diukur absorbansinya
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¢. Pembuatan larutan sampel Cd siap ukur

- sebanyak 0,5; 1; 2; 3; 4; 5 mL larutan baku 1 pRm
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan
dengan aguabides hingga tanda batas

— larutan dipindahkan ke dalam corong pisah 250 ml. dan
ditambahbkan buffer scetat sehingga pHnya menjadi 4

- ke dalam corong pissh dimasukan 2 mL larutan
APDC/DDDC (1:1) dsn 20 ml MIBK, larutan dikocok
selama 120 detik |

- larutan didiamkan agar terjadi pemisahan antara fasa
air dan fass organik, dibuang fasa airnya

- ke dalam fasa organik ditambatkan 0,5 mL HNO, pekat,
larutan dikocok dan dibiarkan selama 20 menit

~- ditambahkan 9,5 mL aquabides, larutan dikocok selanma
30 detik dan di buang fasa organiknya

~ larutan siap diukur absorbansinya

Penentuan Logam Cd dengan Pengompleks APDC/DDDC C2: 1)

a. Pembuatan larutan untuk penentuan pH optimum

~ sebanyak 5 mL larutan baku 1 ppm dimasukkan ke dalam
labu ukur 100 mL dan diencerkan dengan aquabides
hingga tanda batas

- larutan dipindahken ke dalam corong pisah 250 mlL
kemudian ditambshkan buffer acetat sehinggas pHava
menjadi 4, 4,5 dan 5

- ke dalam masing-masing corong pisah dimasuken 2 mL

larutan APDC/DDDC (2:1) dan 20 mL larutan MIBK,
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dikocok selama 120 detik

- larutan didiamkan sampai terjadi pemisshan antara
fasa air dan fasa organik, dibuang faea airnya

~ ke dalam fasa organik ditambshkan 0,5 ml HNO8 pekat,
larutan dikocok dan dibiarkan selema 20 menit

kemudian ditambahkan 9,5 ml aquabides, larutan

dikocok selama 30 detik dan dibuang fasa organiknys

— larutan siap diukur absorbansinya

b. Pembuatan larutan blanko siap ukur

~ sebanyak 100 mL aquabides dimasukkan ke dalam corong
pisah 250 mlL dan ditambsahkan buffer acetat sehingga

pHnys menjadi 4,5

ke dalam corong vpisah dimssukkan 2 mlL larutan
APDC/DDDC (2:1) dan 20 mL larutan MIBE., larutan
dikocok selams 120 detik

larutan didismkan sampail terjadi pemisgshan antara

1

fasa air dan fasa organik, di buang fasa airnya
- ke dalam fasa organik dimasukkan 0.5 mL HNO3 pekat

larutan dikocok dan dibiarkan selama 20 menit

1

ditambahkan 9,5 mlL aquabides, larutan dikocok selama

30 detik dan dibuang fasa organiknys

larutan siap diukur absorbansinya

Ce Peﬁbuatan larutan sampel Cd siap ukur

- smebanyak 0,57 1: 2: 3; 4; 5 ml, lasrutan baku 1 prm
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan
dengan aquabides hingga tanda batas

- larutan dipindahkan ke dalam corong pisah 250 ml. dan
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ditambahkan buffer acetat sehingga pHnya menjadi 4,5

- ke dalam corong pisah dimasuken 2 ml larutan
APDC/DDDC (2:1) dan 20 mL MIBE, larutan dikocok
selama 120 detik

~ larutan didiamken agar terjadi pemisahan antara fasa
air dan fasa orgenik, dibuang fasa airnva

- ke dalam fasa organik ditambahkan 0,5 mL HNO3 pekat,
larutan dikocok dan dibiarkan selama 20 menit

—.ditambahkan 9,5 ml aquabides, larutan dikocok selama
30 detik dan di buang fasa organiknya

- larutan siap diukur absorbansinya

Penentuan Logam Cd dengan Pengompleks APDC/DDDC C4:2)

a. Pembuatan larutan uvntuk penentuan pH optimumn

- sebanyak 5 mlL larutan baku 1 ppm dimasukkan ke dalam
labu ukur 100 mwlL dan diencerkan dengan aquabides
hingga tanda batas

- larutan dipindahken ke dalam corong pizali 250 mL
kemﬁdian ditambahkan buffer acetat sehingga pHnya
ﬁendadi 4, 4,5 dan 5

- ke dalam masing-masing corong pisah dimasukan 2 mlL
larutan APDC/DDDC (1:2) dan 20 mlL larutan MIBK,
dikocok selama 120 detik

- larutan didiemkan seampai terjadi pemisahan antara
fasa air dan fasa organik, dibueng fasa airnya

- ke dalam fasa organik ditambahkan 0,5 mlL HNO3 pekat,

larutan dikocok dan dibiarkan selama 20 menit
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kemudian ditambahkan 9,5 mL aquabides, larutan

~dikocok melama 30 detik dan dibuang fasa organiknya

larutan siap diukur absorbansinya

Pembuatan larutan blanko siap ukur

sebanyak 100 ml. agquabides dimesukkan ke dalam corong
pisah 250 mlL dan ditambahkan buffer acetat sehingga
pHnys menjadi 4,5

ke dalam corong pisah dimasukken 2 ml larutan
APDC,/DDDC k1:2) dan 20 wmL larutan MIBK, larutén
dikocok selamas 120 detik

larutan didiamken sampai terjadi pemisshan antara
fasa air dan fasa aorganik, di buang fasa airnya

ke dalam famae organik dimasukkan 0,5 mlL HNO8 pekat
larutan dikocok dan dibiarkan selama 20 menit
ditambahkan 9,5 mlL aquabides, larutan dikocok selama
30 detik dan dibuang fasa organiknys

larutan siap diukur absorbansinya

Pembuatan larutan sampel Cd siap ukur

sebanysk 0,5; 1; 2; 3; 4; 5 mL larutan beku 1 ppm
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml. dan diencerkan
dengan aquebides hingga tands batas

larutan dipindahkan ke dalam corong pisah 250 ml. dan
ditambahkan buffer acetat sehingga pHnya menjadi 4,5
ke dalam corong pisah dimasukan 2 ml  larutan
APDC/DDDC (1:2) dan 20 mL MIBK, larutan dikocok
selama 120 detik

larutan didiamkan agar terjadi pemisahan antara fasa
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air dan fasa organik, dibuang fasa alirnya
—~ ke dalam fasa organik ditambshkan 0,5 mL HNO3 pekat,
larutan dikocok dan dibisrkan selams 20 menit

~ ditambahkan 9,5 ml aquabides, larutan dikccok selama

30 detik dan di buang fa=a organiknya

— larutan siap diuvkur absorbansinva






