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ABSTRAK

Pada penelitian ini, modifikasi Screen Printed Carbon Electrode (SPCE) secara fisik
dilakukan dengan menggunakan poly (3,4-ethylenedioxythiophene)—poly (styrene
sulfonic acid) (PEDOT-PSS) untuk meningkatkan sensitivitas penentuan fenol secara
voltametri.Pengukuran fenol dilakukan dengan metode differential pulse voltammetry
(DPV) pada kisaran potensial -0,5-1 Volt, durasi 180 detik, potensial deposisi -0,5 Volt,
dan kecepatan penyapuan 100 mV/s pada pH 6-9, rentang konsentrasi fenol 0-100 uM,
serta konsentrasi PEDOT-PSS sebesar 0-100%. Berdasarkan hasil penelitian,
peningkatan konsentrasi PEDOT-PSS berpengaruh terhadap respon arus. Kondisi
optimum dicapai pada pH 8 dengan konsentrasi PEDOT-PSS 50%, sensitivitas sebesar
0.009 pA/uM dengan batas deteksi 0.1595 uM.

Kata kunci: Fenol, PEDOT-PSS, SPCE (Screen Printed Carbon Electrode), Voltametri,
Modifikasi Elektroda

PENDAHULUAN

Fenol merupakan salah satu limbah organik yang dihasilkan dari aktifitas industri. Senyawa ini
dapat dikatakan aman bagi lingkungan jika konsentrasinya berkisar antara 0,5 — 1,0 mg/l sesuai
dengan KEP No. 51/MENLH/ 10/1995 dan ambang batas fenol dalam air baku air minum adalah
0,002 mgl/l seperti dinyatakan oleh BAPEDAL. Fenol dapat berbahaya bagi manusia dan lingkungan
jika melebihi ambang batas. Metode standar yang digunakan untuk penentuan fenol adalah metode
spektrofotometri (UV-VIS). Metode ini dapat mendeteksi fenol dalam konsentrasi yang cukup rendah.
Akan tetapi, metode spektrofotometri ini memiliki kelemahan jika analit yang berada pada sampel air
mengandung banyak ion pengganggu. Sehingga pada penelitian ini dikembangkan metode voltametri
sebagai metode alternatif untuk analisis fenol.

Voltametri merupakan salah satu teknik elektroanalitis dengan prinsip dasar elektrolisis. Dalam
teknik voltametri, potensial yang diberikan dapat diatur sesuai keperluan. Potensial elektroda kerja
diubah selama pengukuran, dan arus yang dihasilkan dialurkan terhadap potensial yang diberikan
pada elekroda kerja. Arus yang diukur pada analisis voltametri terjadi akibat adanya reaksi redoks
pada permukaan elektroda. Kelebihan dari metode voltametri adalah sensitifitas yang tinggi, limit
deteksi yang rendah dan memiliki daerah linier yang lebar.

Analisis fenol dengan metode voltametritelah banyak dilakukan dengan menggunakan
elektroda kerja berupa glassy carbon. Namun, elektroda glassy carbon dapat berkurang
sensitivitasnya apabila digunakan terus menerus. Alternatif lain yang dapat dilakukan adalah
mengembangkan sensor kimia berupa screen printed carbon electrode (SPCE) (Dien, 2011; Swee et
al., 2010). Untuk meningkatkan sensitifitas dari SPCE, digunakan bahan berupa polimer konduktif
yang dapat meningkatkan respon arus pada permukaan elektroda. Beberapaartikel ilmiah melaporkan
bahwa modifikasi permukaan elektroda dengan polimer konduktif telah terbukti berpotensi dalam
aplikasi analitis. Polimer konduktif adalah polimer organik yang dapat menghantarkan arus listrik.

Pada penelitian ini digunakan polimer konduktif poly (3,4-ethylenedioxythiophene)—poly (styrene
sulfonic acid) (PEDOT-PSS). Poli (3,4-ethylenedioxythiophene):poli (styrene sulfonate) (PEDOT-PSS),
salah satu polimer konduktor, telah digunakan dalam berberapa aplikasi seperti pelapis antistatik serta
sebagai tinta konduktif (Jonas, et al., 2000; Kirchmeyer & Reuter, 2005). Secara khusus, PEDOT-PSS
dan polimer konduktor lain telah diteliti sebagai sensor kimia dan biologi, karena memiliki
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biokompatibilitas tinggi, sifat kimia dan fisika yang mudah disintesis, sensitifitas tinggi dan waktu
respon pendek, dan fabrikasi suhu rendah pada substrat yang fleksibel (Mabeck & Malliaras, 2006;
Bernards, et al., 2008; Bai dan Shi, 2007; Wang, 2009). PEDOT-PSS diimobilisasi pada permukaan
elektroda secara adsorpsi fisik dengan metode drop-dry.

BAHAN DAN METODE

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah bahan-bahan dengan derajat pro-analisis
(pa), yaitu Buffer Fosfat pH 8 dibuat dari Dinatrium Hidrogen Fosfat (Na,HPO,.2H,0), Natrium
Dihidrogen Fosfat (NaH,PO,4.H,O) dan fenol didapat dari Merck KgaA Darmstadt, Jerman. Larutan
induk yang dibuat dipreparasi menggunakan air ultrapure Milli-Q dari KIA, Jerman (tahanan listrik >
18.2 mQ). LarutanPoly(3,4-ethylenedioxythiophene) - Poly (Styrene Sulfonic Acid) (PEDOT-PSS)
komersil (clevios P jet N dari HC Starck, USA).

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah SPCE (sistem 2 elektroda, elektroda karbon
sebagai elektroda kerja dan elektroda pasta Ag/AgCl sebagai elekitroda pembanding) SPCE yang
digunakan seperti pada gambar 4.1.
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Gambar 1. Screen Printed Carbon Electrode (SPCE) sistem 3 elektroda

Alat yang lain adalah neraca analitik (Ohauss Pioneer), oven (Memmert), mikropipet
(Eppendorf), pH meter, alat gelas, pengaduk magnetik, microtube dan microwall glass. Sedangkan
pengukuran secara elektrokimia dilakukan dengan menggunakan Autolab PGSTAT 12 computer
controlled potensiotat (EcoChemie, Netherlands)dengan software GPES versi 4.9 menggunakan
sistem tiga elektroda.

Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahap antara lain: preparasi larutan induk fenol,
optimasi pH larutan elektrolit buffer fosfat, modifikasi SPCE dengan PEDOT-PSS, optimasi
konsentrasi PEDOT-PSS dan tahap terakhir adalah pengujian sensor fenol dengan menggunakan
larutan fenol dalam berbagai konsentrasi.Optimasi pH buffer fosfat dilakukan pada rentang pH 7-9,
sedangkan konsentrasi PEDOT-PSS yang diimobilisasi pada permukaan SPCE sebesar 10-90%.
Modifikasi SPCE dilakukan dengan metode drop-dry dimana PEDOT-PSS diimobilisasi pada
permukaan karbon dari SPCE yang sudah diaktifasi dan dibersihkan dengan etanol. SPCE dibiarkan
kering pada temperatur ruang sebelum dikeringkan dengan oven pada temperatur 60°C selama
kurang lebih 2 jam untuk membentuk suatu lapisan tunggal pada permukaan elektroda. SPCE yang
sudah dimodifikasi disimpan pada wadah tertutup yang dilengkapi dengan silica gel untuk
menghindari kelembaban berlebih. Pengukuran fenoldilakukan dengan menggunakan metode
differential pulse voltammetry (DPV) pada kisaran potensial-0.5 V sampai 1 V, waktu deposisi 180
detik, potensial deposisi -0.5 Volt, dan scan rate 100 mV/s. Pengukuran dilakukan masing-masing
sebanyak 3 kali pada kondisi optimum.

Analisa data dilakukan dengan membuat kurva hubungan antara konsentrasi fenol (x) terhadap
arus (y). Dari kurva ini dapat ditentukan sensitifitas dan rentang konsentrasi linear dan batas deteksi.
Sensitifitas didapatkan dari kurva linear yang memiliki persamaan regeris y = ax +b. Sensitifitas
sensor fenol ditunjukkan pada slope atau kemiringan garis (a). Rentang konsentrasi linear ditentukan
dari daerah linear respon arus terhadap perubahan konsentrasi fenol. Sedangkan batas deteksi
ditentukan dengan menggunakan rentang konsentrasi linear yaitu tiga kali standar deviasi dibagi
dengan slope persamaan garis linear yang diperoleh. Standar deviasi yang digunakan adalah standar
deviasi dari data yang memberikan respon arus linear.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Variasi konsentrasi PEDOT-PSS dilakukan untuk mengetahui respon arus terhadap
peningkatan konsentrasi PEDOT-PSS. Kondisi optimum didapatkan dari nilai arus tertinggi dari variasi
konsentrasi PEDOT-PSS pada SPCE. Respon arus pada variasi konsentrasi PEDOT-PSS ditunjukkan
pada gambar 2.

0.60
0.50
040 -
0.30
0.20 -
0.10 -

Arus (pA)

0.00 - . . . . : . . : : |
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Konsentrasi PEDOT-PSS (%)

Gambar 2. Kurva Konsentrasi PEDOT-PSS Terhadap Respon Arus

Gambar 2 menunjukkan bahwa, peningkatan persen konsentrasi PEDOT-PSS berpengaruh
pada respon arus. Konsentrasi PEDOT-PSS yang terlalu sedikit dapat berpengaruh pada rendahnya
respon arus yang dihasilkan. Terjadi peningkatan pada respon arus pada konsentrasi PEDOT-PSS
10% hingga 50% dan cenderung stabil pada komposisi di atas 50%. Kondisi optimum didapatkan
pada konsentrasi PEDOT-PSS sebesar 50%.Optimasi pH buffer fosfat dilakukan dengan cara
mengukur respon arus pada rentang pH dari 6 hingga 9 untuk mengetahui arus puncak oksidasi yang
paling tinggi. Untuk mengetahui respon arus tertinggi dilakukan dengan cara interplotasi hubungan
antara pH terhadap arus (mikroAmpere) seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Pengaruh pH Terhadap Arus
Keterangan: «ceeeee.. SPCE dengan modifikasi PEDOT-PSS

= = = SPCE tanpa modifikasi PEDOT-PSS

Berdasarkan kurva di atas, didapatkan nilai pH optimum untuk buffer fosfat sebesar 8. Arus
puncak oksidasi meningkat seiring peningkatan pH, akan tetapi kembali menurun pada pH 9. Hal ini
didapatkan karena fenol akan lebih stabil jika disimpan dalam kondisi basa, akan tetapi jika terlalu
basa, fenol lebih mudah mengalami reduksi. Sehingga ketika dilakukan pengukuran, terjadi
penurunan arus puncak oksidasi karena fenol sudah mulai mengalami reduksi pada pH 9.

Pengukuran fenol pada kondisi optimum dilakukan pada konsentrasi fenol sebesar 0, 1, 5, 10,
20, 40, 60, 80, 100, 200, 300, 400 dan 500 uM. Profil konsentrasi fenol terhadap respon arus
ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Kurva Konsentrasi Fenol Terhadap Respon Arus

Gambar 4 menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi fenol yang terdapat dalam larutan,
semakin besar pula arus yang dihasilkan. Pada konsentrasi fenol di atas 100 yM, respon arus tidak
menunjukkan peningkatan secara signifikan dan cenderung stabil hingga konsentrasi fenol 600 uM hal
ini bisa terjadi karena permukaan elektroda sudah terlampau jenuh karena seluruh fenol yang ada di
permukaan SPCE telah membentuk radikal fenolat yang memiliki struktur resonansi stabil sehingga
menghalangi pertukaran elektron pada elektroda sehingga arus tidak lagi meningkat.

Penentuan batas deteksi pada SPCEyang sudah dimodifikasi dengan PEDOT-PSS dilakukan
dengan mengukur konsentrasi fenol yang memberikan respon arus yang linear. Batas deteksi
ditentukan untuk mengetahui berapa konsentrasi terendah yang masih dapat dideteksi oleh SPCE
termodifikasi PEDOT-PSS. Batas deteksi didapatkan dengan menggunakan rentang konsentrasi
linear seperti pada Gambar 5.
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Gambar 5. Kurva Konsentrasi Fenol Terhadap Respon Arus Linear

Gambar 5 menunjukkan kurva linear fenol yang didapat dari rentang konsentrasi linear fenol
dengan respon arus. Persamaan regresi linier yang diperoleh adalah y = 0,09x+ 2,990 dengan harga
koefisien korelasi (Rz) = 0,997 pada rentang konsentrasi 0-100 uM. Batas deteksi adalah konsentrasi
terkecil fenol yang dapat dideteksi dengan kepastian 95%. Dari perhitungan didapat nilai batas deteksi
sebesar 0,1595 uM. Konsentrasi fenol yang dapat dideteksi oleh sensor ini berada di bawah ambang
batas yang ditentukan oleh Menteri Negara Lingkungan Hidup dengan Surat keputusannya No.
42/MENLH/10/1996 tanggal 29 Oktober 1996, tentang batasan baku mutu limbah cair dari kegiatan
eksplorasi dan produksi migas untuk kandungan fenol sebesar 2,0 mg/L atau 21,25 yM. Dengan
demikian sensor fenol yang dihasilkan dapat digunakan untuk deteksi fenol pada konsentrasi sangat
kecil.
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KESIMPULAN DAN SARAN
Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian, dapat disimpulkan bahwa untuk meningkatkan sensitifitas dari
elektroda dapat dilakukan modifikasi SPCE dengan PEDOT-PSS menggunakan teknik drop-dry.
Kondisi optimum diperoleh pada pH buffer fosfat sebesar 8 dan pada konsentrasi PEDOT-PSS
sebesar 50% (v/v). Hasil yang diperoleh didapatkan linearitas sebesar 0,997 pada rentang konsentrasi
fenol 0-100 uM dan batas deteksi sebesar 0,1595 yM dan sensitifitas sebesar 0.009 yA/uM. Sensor
fenol yang dihasilkan dapat digunakan untuk deteksi fenol dalam konsentrasi di bawah ambang batas.

Saran

Penelitian ini hanya digunakan untuk senyawa fenol (CgHsOH), belum dipelajari tentang
pengaruh turunan senyawa fenol lain terhadap pengukuran, sehingga pada penelitian selanjutnya
perlu dilakukan uji selektifitas untuk turunan senyawa fenol lainnya.
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