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RINGKASAN 

 

Tingginya konsentrasi asam urat di dalam tubuh seringkali berkaitan dengan 

penyakit berbahaya seperti hiperurisemia, hipertensi, penyakit ginjal dan 

kardiovaskuler, sehingga diperlukan deteksi secara dini terhadap kadar asam urat dalam 

tubuh. Metode yang umum digunakan dalam bidang kesehatan untuk mengukur kadar 

asam urat adalah spektrofotometri. Namun analisis asam urat dengan metode ini 

memerlukan jumlah sampel yang banyak, memerlukan pereaksi kimia yang mahal, 

perlakuan sampel  yang rumit, serta memiliki batas deteksi yang relatif tinggi. 

Tingginya batas deteksi ini menyebabkan sulitnya dilakukan deteksi secara dini kadar 

asam urat dalam serum, sedangkan kompleksnya matriks dalam serum menyebabkan 

rendahnya selektivitas metode tersebut. Tujuan penelitian yang dilakukan ini adalah 

mengembangkan metode yang selektif untuk deteksi dini asam urat secara 

potensiometri melalui pengembangan sensor berbasis imprinting zeolit. Komposisi 

elektroda yang optimum dihasilkan dengan perbandingan massa antara karbon 

nanopori, IZ, dan parafin padat adalah 40:25:35 dengan pH optimum larutan asam urat 

yaitu 5. Sensor pasta karbon-IZ memiliki memiliki jangkauan pengukuran 10
-6

 – 10
-4

 M, 

factor Nernst 28,2 mV/decade, batas deteksi 0,1 mg/dL, presisi 98,6-98,8%, akurasi 95-

105%, waktu respon kurang dari 1 menit dan waktu hidup 10 minggu (127 kali 

pemakaian). Sensor yang dikembangkan ini memiliki selektivitas yang tinggi terhadap 

asam urat dalam larutan yang mengandung asam askorbat, kreatin dan kreatinin yang 

dinyatakan dengan harga koefisien selektivitas (Kij) kurang dari 1. Akurasi metode 

potensiometri untuk analisis asam urat dalam sampel urin sebesar (113,18±14,79)%, 

sedangkan hasil uji perbandingan dengan metode spektrofotometri menunjukkan 

akurasi sebesar (94,47±14,64)% (n=7). Hasil uji perbandingan metode potensiometri 

dengan metode spektrofotometri untuk analisis asam urat dalam serum sebesar (95,11± 

2,11)% (n=5). Metode yang dikembangkan ini dapat digunakan sebagai metode 

alternatif untuk penentuan kadar asam urat dalam sampel darah dan urin di bidang 

medis. 

 

Kata kunci: asam urat, pasta karbon-MIP, selektivitas, potensiometri 
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SUMMARY 

 

 The high concentration of uric acid in the body is often associated with some 

dangerous diseases such as hyperuricemia, hypertension, renal and cardiovascular 

disease, so it requires early detection of the levels of uric acid in the body. The method 

commonly used in the medical field to measure uric acid levels is spectrophotometry. 

The analysis of uric acid by this method requires a much volume of sample, chemical, 

complicated sample treatment, and the method has a relatively high detection limit. The 

high detection limit of spectrophotometry method makes it difficult to be used to 

determine of low level uric acid in serum sample, while the complex matrix of serum 

causing low selectivity. The development of selective uric acid method by potentiometric 

through the development of imprinting zeolite-based sensor has been conducted. The 

sensor produced by the mass ratio between carbon nanopore, IZ, and the solid paraffin 

of 40: 25: 35 showed the best performance on the determination of uric acid standard 

solution pH 5. The carbon paste-IZ sensor showed  a measurement range of 10
-5

 –10
-2

 

M, Nernst factor of 28.2 mV/decade, the detection limit of 0.1 mg/dL, precision of 98.6 

to 98.8%, response time less than 1 minute and a life time of 10 weeks (127 times 

usage). The developed sensor has a high selectivity towards uric acid in a solution 

containing, ascorbic acid, creatine, or creatinine expressed by the selectivity coefficient 

(Kij) value less than 1. Accuracy of the potentiometric method to analyze uric acid in 

urin sample was (113.18±14.79)%, while comparison of the method with 

spectrophotometric method showed the accuracy of 94.47±14.64%. Accuracy of the 

developed method toward spectrophotometcic method to analyze of uric acid in serum 

sample was (95.11±2.11)%. The developed method can be used as an alternative 

method to analyze uric acid in medical field. 

 

 

 

Keywords: uric acid, carbon paste-MIP, selectivity, potensiometry 

 



v 

 

 

PRAKATA 
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BAB I  

PENDAHULUAN 

 

 

Asam urat di dalam tubuh merupakan hasil akhir metabolisme purin. Konsentrasi normal 

asam urat dalam tubuh manusia berkisar 3,5–7 mg/dL untuk pria dan 2,6–6 mg/dL untuk 

wanita. Pengontrolan kadar asam urat dalam cairan tubuh merupakan hal yang sangat penting 

untuk dilakukan, karena jika kadar asam urat dalam tubuh melebihi kadar normalmaka dapat 

menyebabkan nyeri di persendian, hiperurisemia, batu ginjal, bahkan dapat menyebabkan 

peningkatan resiko terkena penyakit kardiovaskuler (Chen et al., 2005). Metode penentuan 

kadar asam urat yang selama ini digunakan dalam bidang biomedis adalah secara 

spektrofotometri. Analisis asam urat dengan metode ini memerlukan jumlah sampel yang 

relatif banyak (2-3 mL), membutuhkan preparasi sampel yang rumit, sensitivitas rendah serta 

batas deteksi yang tinggi (skala mM). 

Pengembangan metode elektrometri, seperti voltammetri dan potensiometri, untuk 

analisis asam urat dalam darah menjadi kajian yang sangat menarik karenateknik analisis secara 

elektrometri membutuhkan waktu yang relatif cepat, batas deteksi rendah (~10
-10 

M), 

sensitivitas tinggi, dapat menganalisis dengan rentang konsentrasi yang luas, serta 

membutuhkan sedikit preparasi sampel (Wang, 2000). 

Untuk meningkatkan sensitivitas dan selektivitas serta menurunkan batas deteksi, maka 

pengembangan sensor untuk deteksi asam urat secara voltammetri telah dilakukan, diantaranya 

elektroda modifikasiglassy carbon (GC) - kafeat (Ren et al., 2005), GC–propionil kolin (Lin 

dan Jin, 2005), serbuk grafit-DNA (Luo et al., 2005), GC– noreepinefrin (Zare et al., 2005), 

GC-oracet blue (Zare et al., 2006) GC–5-hidroksi triptofan) (Lin dan Li, 2006), pasta karbon - 

tionin nafion  (Shahrokhian dan Ghalkhani, 2006), dan elektroda GC - CeO2 (Wei et al., 2006).  

Pengembangan sensor GC dan hanging mercury drop electrode (HMDE) termodifikasi 

molecularly imprinted polymer (MIP) untuk analisis asam urat secara voltammetri juga sudah 

dilakukan. Analisis asam urat secara voltammetri menggunakan elektroda GC-MIP dan HMD-

MIPyang terbuat dari monomer asam metakrilat (MAA), cross linker etilen glikol dimetakrilat 

(EGDMA) dan inisiator 2,2’-azobis isobutironitril (AIBN) menghasilkan sensitivitas dan 

akurasi yang tinggi. Batas deteksi metode analisis asam urat yang diperoleh dari penelitian 

tersebut sekitar 10
4
-10

5
 kali lebih rendah dibandingkan metode spektrofotometri yang biasanya 

digunakan dalam bidang medis.Selektivitas sensor yang diperoleh juga cukup tinggi, namun 

elektroda HMD sangat bersifat toksik dan hanya dapat digunakan untuk satu kali analisis, 
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sedangkan elektroda GC sangat mudah rusak oleh pemakaian potensial yang tinggi. 

Penggunaan MAA sebagai monomer menghasilkan polimer yang non konduktif dan menutupi 

permukaan aktif elektroda pada voltammetri sehingga menurunkan sinyal arus dan sensitivitas 

analisis asam urat (Khasanah et al., 2009; 2012). 

Oleh karena itu, perlu adanya bahan alternatif pencetak molekul dengan harga yang 

murah, mudah didapat, dan memiliki konduktivitas yang baik terhadap instrumen yang 

digunakan untuk analisis analit dengan memanfaatkan kekayaan alam yang tersedia. Zeolit 

merupakan material alam yang tersedia melimpah di Indonesia dan memiliki konduktivitas 

yang baik terhadap material elektroaktif. Sifat zeolit sebagai material berpori yang memiliki 

luas permukaan besar, selektivitas ukuran tertentu, kapasitas penukar ion yang tinggi, serta 

stabilitas termal dan kimia yang baik sesuai digunakan sebagai sensor elektrokimia sekaligus 

cetakan molekul (Walcarius, 1999). Kesesuaian ukuran pori zeolit dengan ukuran molekul 

asam urat akan mampu meningkatkan kapasitas adsorpsi zeolit sehingga dapat memberikan 

sensitivitas tinggi dalam mendeteksi molekul asam urat. Bentuknya yang rigid membuat zeolit 

tidak mudah mengalami swelling dalam air sehingga sensor modifikasi yang dihasilkan 

memiliki stabilitas yang tinggi (Gouriushkina et al., 2010).  

Pada penelitian sebelumnya telah dikembangkan sensor berbasis imprinting zeolit untuk 

analisis asam urat secara voltammetri. Metode yang dikembangkan tersebut memiliki 

selektivitas yang tinggi terhadap asam urat. Keberadaan asam askorbat, kreatin, kreatinin, 

glukosa dan urea relatif tidak mengganggu analisis asam urat. Aplikasi metode untuk 

penentuan kadar asam urat dalam serum memberikan penyimpangan hasil yang masih dalam 

batas toleransi yang dapat diterima di dalam metode analisis. Namun penggunaan GC sebagai 

elektroda pendukung ini tidak dapat menghasilkan elektroda komposit, sehingga harus 

ditambahkan zeolit setiap kali akan dilakukan analisis sehingga sensor hanya sekali pakai 

(waktu hidup sensor pendek) (Khasanah et al., 2013).  

Pada penelitian ini dilakukan pengembangan sensor komposit melalui modifikasi pasta 

karbon nanopori dengan imprintingzeolit (pasta karbon nanopori-IZ) sebagai pendeteksi asam 

urat secara potensiometri. Kesesuaian ukuran pori zeolit dengan molekul asam urat serta 

bentuknya yang kaku membuat zeolit tidak mudah mengalami swelling dalam air dan mampu 

meningkatkan kapasitas adsorpsi zeolit sehingga dapat memberikan sensitivitas tinggi dalam 

mendeteksi molekul asam urat. 

Dikembangkannya metode analisis asam urat yang selektif danakurat akan mengurangi 

resiko kesalahan diagnosis. Sensor yang sensitif dan mempunyai batas deteksi rendah (level 
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nanogram) akan dapat digunakan untuk mendeteksi asam urat dengan kadar yang sangat rendah 

(deteksi dini) secara akurat dan membutuhkan sampeldengan jumlah yang sangat kecil (kurang 

dari 0,5 mL darah). Penggunaan sensor komposit ini akan semakin memperkecil biaya analisis 

(ekonomis) karena sensor dapat digunakan secara berulang-ulang dan dalam rentang waktu (life 

time) yang lama.Dengan menggunakan metode alternatif yang akurat dan ekonomis ini 

diharapkan dapat dilakukan diagnosis secara dini terhadap kadar asam urat dalam tubuh 

sehingga dapat diberikan treatment yang tepat pada penderitanya. 

Metode potensiometri menggunakan elektroda pasta karbon termodifikasi MIP yang 

terbuat dari monomer asam metakrilat juga telah dikembangkan untuk penentuan asam urat 

dalam serum (Khasanah et al., 2016). Metode tersebut memiliki jangkauan pengukuran yang 

cukup luas, batas deteksi yang rendah dan waktu respon yang cepat. Elektroda yang 

dikembangkan tersebut memiliki selektivitas yang tinggi terhadap asam urat dalam sampel 

yang mengandung urea. 

Sensor asam urat yang dikembangkan pada penelitian ini akan digabung dengan 

transduser potensiometri. Bahan yang digunakan untuk pembuatan sensor adalah karbon 

nanopori, paraffin padat dan imprinting zeolit serta kawat Ag sebagai penghantar listrik. 

Pemilihan karbon tersebut dikarenakan karbon merupakan material yang inert, memiliki luas 

permukaan yang besar, dan memiliki konduktivitas yang tinggi (Pyun dan Lee, 2007). 

Imprinting zeolit dibuat dari campuran TEOS, TBOT, TPAOH dan air sesuai prosedur yang 

telah dilaporkan sebelumnya (Eimer et al, 2008). Parameter yang dipelajari pada penelitian ini 

diantaranya waktu respon sensor, jangkauan pengukuran, faktor Nernst, batas deteksi, presisi, 

akurasi. Selektivitas elektroda dipelajari dengan penambahan asam askorbat, keratin dan 

kreatinin dalam larutan asam urat. Keterpakaian elektroda dipelajari dengan cara 

mengaplikasikan elektroda tersebut untuk analisis kadar asam urat dalam sampel serum dan 

membandingkan hasil analisis tersebut dengan hasil analisis yang dilakukan di laboratorium 

klinik. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA  

 

2.1. Analisis Asam Urat 

 Asam urat mendapatkan perhatian sangat luas di kalangan biomedis dan bioanalisis 

karena peranannya yang sangat penting dalam proses metabolisme dalam tubuh (Zare et al., 

2006). Telah diketahui secara luas bahwa tingginya konsentrasi asam urat di tubuh 

menunjukkan adanya gejala beberapa penyakit seperti diabetes, kolesterol tinggi, tekanan darah 

tinggi, penyakit ginjal dan penyakit hati. Bahkan dari hasil beberapa penelitian epidemologi 

menunjukkan bahwa kenaikan level asam urat dapat menyebabkan kenaikan resiko terkena 

penyakit kardiovaskuler (Chen et al., 2005). Penyakit-penyakityang lain, seperti leukemia dan 

pneumonia juga diduga berkaitan dengan meningkatnya kadar asam urat dalam tubuh (Miland 

et al., 1996). 

 Metode penentuan kadar asam urat yang digunakan dalam bidang biomedis adalah 

spektrofotometri dengan pereaksi asam fosfotungstat atau dengan menggunakan enzim uricase 

(Chen et al., 2005). Pada metode yang pertama, asam urat dalam serum direaksikan dengan 

asam fosfotungstat dalam suasana basa sehingga asam fosfotungstat akan direduksi oleh asam 

urat menghasilkan senyawa berwarna biru. Analisis dilakukan secara spektrofotometri pada 

panjang gelombang () 660 nm.  

Pada pendekatan enzimatis diperlukan beberapa tahapan dintaranya mereaksikan 

sampel dengan enzim urate oxidase berlebih dan diikuti dengan pengendapan sisa enzim 

dengan asam trikloroasetat. Kadar asam urat ditentukan berdasarkan perbedaan absorbansi 

antara larutan sampel dengan larutan asam urat kontrol pada λ = 290 nm. Asam urat dioksidasi 

oleh enzim urate oxidase menghasilkan allantoin dan hasil samping reaksi berupa H2O2 dengan 

persamaan reaksi yang ditunjukkan pada Gambar 2.1 (Akyilmaz et al., 2003). 
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Gambar 2.1. Persamaan reaksi oksidasi asam urat oleh enzim urikase 
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Persamaan reaksi pada Gambar 2.1 tersebut dapat digunakan dalam penentuan kadar asam urat 

secara enzimatis menggunakan metode amperometri. Sinyal yang terukur menunjukkan jumlah 

oksigen yang digunakan dan sebanding dengan konsentrasi asam urat.  

Teknik elektroanalisis banyak digunakan untuk menentukan kandungan spesi 

elektroaktif seperti asam urat dalam sampel cairan biologis . Keunggulan teknik analisis secara 

elektrometri adalah waktu yang dibutuhkan cepat, batas deteksi rendah, sensitivitas tinggi, 

dapat menganalisis analit dengan rentang konsentrasi yang luas, dan sedikit membutuhkan 

preparasi sampel. Untuk memenuhi kebutuhan analisis spesi elektroaktif hingga skala 

mikrogram/liter maka dikembangkan metode analisis yang sangat peka yaitu voltammetri dan 

potensiometri.  

Khasanah, et al. (2007) telah melakukan analisis asam urat dalam serum dan urin secara 

voltammetri menggunakan elektrodaHMD. Batas deteksi yang diperoleh adalah 3x10
-8 

M. 

Recovery asam urat pada serum kontrol adalah 99,57±10,38%  dan recovery asam urat pada 

urin sintesis 101,43±4,66%. Analisis asam urat dengan metode tersebut hanya memerlukan 

jumlah sampel yang relatif sedikit (kurang dari 0,5 mL). Keberadaan asam askorbat  dengan 

konsentrasi setengah dari konsentrasi asam urat dapat menurunkan respon arus hingga 25% 

(Khasanah et al., 2009). 

 Analisis asam urat secara voltammetri menggunakan sensor HMD termodifikasi 

molecularlyimprinting polymer (HMD-MIP) telah dikembangkan sebelumnya. Dengan sensor 

berbasis imprinting polimer ini diperoleh peningkatan selektivitas dan sensitivitas lebih dari 

100 kali dibandingkan sensor HMD tanpa modifikasi (Khasanah et al., 2010
a,b

). Penggunaan 

imprinting zeolit sebagai material modifier pada pembuatan sensor voltammetrik berbasis 

glassy carbon (GC) untuk analisis asam urat juga telah dipelajari. Metode yang dikembangkan 

memiliki linieritas kurva kalibrasi 0,996 (konsentrasi 0,1–0,5 ppb), presisi 1,01-3,53%, akurasi 

99,08 - 100,73%, sensitivitas 16,2 µA/ppb/cm
2
, danbatas deteksi 0,0454 ppb (2,7.10

-10 
M). 

Nilai batas deteksi yang diperoleh dari penelitian sekitar 10
4
 kali lebih rendah jika 

dibandingkan menggunakan metode spektrofotometri (1,2x10
-5

 M). Sensor yang dikembangkan 

tersebut memiliki selektivitas yang tinggi terhadap asam urat. Keberadaan asam askorbat, 

kreatin, kreatinin, glukosa dan urea relatif tidak mengganggu analisis asam urat. Sensor  GC-IZ 

memiliki waktu hidup yang pendek yaitu hanya sekali pakai karena zeolit tidak dapat 

menempel permanen  pada permukaan elektroda GC (tidak dapat membentuk komposit) 

(Khasanah et al., 2013). 
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Metode elektrometri lain yang dikembangkan untuk mendeteksi senyawa elektroaktif 

dalam cairan biologis adalah potensiometri. Potensiometri adalah metode analisis berdasarkan 

pada pengukuran beda potensial sel, pada arus nol. Timbulnya beda potensial disebabkan oleh 

adanya pertukaran analit yang terjadi pada permukaan elektroda yang bereaksi secara kimia dan 

reversibel dengan analit (Cattral, 1997). Ali et al. (2011) telah mengembangkan metode 

penentuan asam urat secara potensiometri menggunakan elektroda kawat nano ZnO 

terimobilisasi enzim uricase. Waktu respon dan jangkauan pengukuran yang dihasilkan adalah 

6,25 detik dan 1,0x10
-6

 - 6,5x10
-4

 M. Rentang konsentrasi tersebut merupakan rentang 

konsentrasi asam urat dalam darah sehingga metode tersebut sangat sesuai diaplikasikan untuk 

analisis asam urat dalam serum darah. Dengan menggunakan membran nafion yang dilapiskan 

pada elektroda, maka waktu respon menjadi 9 detik dan jangkauan pengukuran 1,0x10
-6

 – 

1,0x10
-3

 M. Di sisi lain, sensor yang dilapisi membran nafion memiliki waktu hidup (lifetime) 

yang lebih lama dibandingkan sensor tanpa membran. Glukosa, asam askorbat dan urea tidak 

mengganggu analisis asam urat menggunakan sensor yang dikembangkan. 

Ali et al. (2012) juga telah mengembangkan sensor berbasis ZnO nanoflakes 

terimobilisasi enzim uricase untuk analisis asam urat. Hasil penelitian menunjukkan bahwa 

sensor yang dikembangkan memiliki jangkauan pengukuran 5,0x10
-7

 – 1,5x10
-3

 M, batas 

deteksi 5x10
-7

 M dan faktor Nernst 66 mV/dekade. Sensor tidak diganggu oleh keberadaan 

asam askorbat, glukosa dan urea. 

2.2. Sensor Pasta Karbon Nanopori TermodifikasiImprinting Zeolit 

Elektroda kerja merupakann komponen terpenting dalam metodepotensiometri karena 

sensitivitas dan selektivitasmetodepotensiometri  salah satunya ditentukan oleh jenis elektroda 

kerja yang digunakan. Modifikasi terhadap elektroda seringkali dilakukan dengan tujuan untuk 

menambah selektivitas elektroda (mengurangi gangguan matriks dalam sampel yang dianalisis) 

dan meningkatkan sensitivitas pengukuran. Ada tiga macam cara modifikasi elektroda (Brett 

dan Brett, 1998; El-Maali, 2004) yaitu melapisi elektroda dengan film melalui reaksi kimia 

secara self-assembled monolayer (SAM),.melapisi elektroda dengan lapisan polimer dengan 

cara elektropolimerisasi dan memodifikasi keseluruhan elektroda. Modifikasi elektroda dengan 

cara yang ketiga memberikan hasil yang lebih baik dibandingan modifikasi permukaan 

elektroda. Di sini material modifier dicampur dengan material elektroda seperti pasta karbon. 

Permukaan elektroda dapat diperoleh dengan mudah dan cepat hanya dengan pemolesan atau 

pemotongan. Karbon yang dapat digunakan dapat bervariasi tergantung ukuran porinya. 

Karbon nanopori adalah karbon aktif yang memiliki ukuran pori kurang dari 100 nm. Karbon 
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nanopori ini dapat digunakan sebagai elektroda pada analisis secara elektrokimia (Petrova et al, 

2010). Pemanfaatan karbon nanopori sebagai elektroda dalam bidang kimia dikarenakan 

karbon ini merupakan material yang inert, memiliki luas permukaan yang besar, dan memiliki 

konduktivitas yang tinggi (Pyun dan Lee, 2007). 

Salah satu modifier yang dapat digunakan untuk modifikasi elektroda adalah sistem 

imprinting zeolite (IZ). Zeolit ter-imprint molekul analit dibentuk melalui interaksi silika 

dengan suatutemplate yaitumolekul target. Adanya template menyebabkan volume pori 

menjadi lebih selektif. Interaksi antara template dengan dinding zeolit adalah interaksi 

Coulomb, Van der Waals, dan ikatan hidrogen (Davis dan Burkett, 1995). 

Penghilangantemplate dapat dilakukan dengan 2 metode yaitu metode ekstraksi pelarut dan 

kalsinasi. Metode ekstraksi pelarut jarang digunakan karena metode ini hanya mampu 

mengeluarkan template dari material tanpa menghilangkannya dari sistem sehingga dapat 

mengganggu proses aplikasi material. Metode yang banyak digunakan pada pembentukan 

cetakan adalah kalsinasi. Pemanasan suatu senyawa di atas titik didihnya akan menyebabkan 

senyawa tersebut berubah menjadi fasa uap.  Pembentukan imprinting zeolite dijelaskan pada 

skema Gambar 2.2. 

 

 

Gambar 2.2. Skema pembentukan imprinting zeolite (Vinu et al., 2006) 

 

 

Setelah terbentuk imprinting zeolite, tahapan berikutnya adalah preparasi zeolite 

modified electrode (ZME). Terdapat 4 teknik preparasi ZME yaitu dispersi partikel zeolit pada 

matriks padatan, kompresi zeolit pada substrat konduktif, pelapisan zeolit pada elektroda padat, 

dan interaksi kovalen partikel zeolit pada permukaan elektroda (Walcarius, 1999). Macam-

macam teknik preparasi ZME ditampilkan pada skema Gambar 2.3. 
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Sampai saat ini telah banyak dilakukan berbagai macam penelitian tentang ZME mulai 

dari teknik preparasi, jenis zeolit, modifikasi zeolit dengan senyawa atau logam lain, dan 

sebagainya. Skema teknik preparasi ZME dapat dilihat pada Gambar 2.3. Ardakani et al., 

(2006) melakukan modifikasi elektroda grafit-ZME untuk analisis Cu(II). Bing dan Kryger 

(1996) juga mensintesis elektroda grafit-termodifikasi ZME sintesis untuk analisis Cd(II) dan 

Zn(II). Modifikasi elektroda pasta karbonmenggunakan zeolit alam (natural zeolite modified 

carbon paste electrode, NZMCPE) juga telah dikembangkan untuk menganalisis tembaga. 

Batas deteksi yang diperoleh adalah 1,5x10
-8 

M (Alpat et al., 2005). Elektroda karbon pasta 

termodifikasi zeolit terdoping Fe
3+

 untuk analisis triptofan dan asam urat telah dikembangkan 

oleh Babaei et al. (2008). Batas deteksi metode yang dikembangkan tersbut adalah 8x10
-8

 M 

untuk asam urat. 

 
Gambar 2.3 Skema teknik preparasi ZME (PDMS : polydimethylsoloxane; PS : 

polystyrene; PEO : polyethylene oxide) (Walcarius, 1999) 

 

Sensor berupa pasta karbon termodifikasi MIP yang terbuat dari monomer asam 

metakrilat juga telah dikembangkan untuk penentuan asam urat dalam serum (Khasanah et al., 

2016). Metode tersebut memiliki jangkauan pengukuran yang cukup luas yaitu 10
-5

-10
-2

 M, 

batas deteksi sebesar 5,86x10
-6

 M dan waktu respon kurang dari 1 menit. Elektroda yang 

dikembangkan tersebut memiliki selektivitas yang tinggi terhadap asam urat dalam sampel 

yang mengandung urea. 
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BAB III 

TUJUAN DAN MANFAAT PENELITIAN 

 

 

3.1. Tujuan Penelitian 

Tujuan umum penelitian ini adalah mengembangkan sensor berbasis IZ untuk penentuan 

kadar asam urat di dalam serum secara potensiometri, sehingga diperoleh suatu metoda 

alternatif untuk analisis asam urat disamping metode spektrofotometri yang selama ini 

digunakan di bidang medis. Dengan demikian akan mengurangi ketergantungan terhadap 

instrumentasi tertentu.. 

Untuk mencapai tujuan tersebut dilakukan pengembangan sensor yang sensitif dan 

selektif terhadap asam urat melalui modifikasi elektroda pasta karbon nanopori dengan zeolit 

ter-imprint molekul asam urat. Karbon nanopori dan zeolit sebagai material yang memiliki 

konduktivitas yang baik akan mempercepat waktu respon dan meningkatkan sensitivitas 

pengukuran. Dengan sistem imprinting ini akan dibentuk cetakan yang spesifik untuk molekul 

asam urat sehingga analisis terhadap asam urat tidak diganggu oleh adanya matriks lain karena 

cetakan hanya akan sesuai terhadap spesi yang dianalisis yaitu asam urat. 

Tujuan khusus penelitian tahun kedua ini adalah sebagai berikut. 

a. Melakukan pembuatan sensor pasta karbon nanopori-IZ 

b. Mempelajari selektivitas sensor melalui uji pengaruh penambahan urea, asam askorbat, 

kreatin, dan kreatinin yang merupakan komponen penyusun serum. 

c. Mempelajari recovery metoda potensiometri dengan sensor pasta karbon nanopori-IZ 

untuk analisis asam urat dalam serum 

d. Mengaplikasikan sensor pasta karbon nanopori-IZ untuk analisis asam urat dalam sampel 

serum dan membandingkan hasil analisis tersebut dengan hasil analisis secara 

spektrofotometri yang dilakukan di bidang medis. 

 

 

3.2. Manfaat Penelitian 

Manfaat dari penelitian ini adalah dihasilkan metode alternatif untuk deteksi dini secara 

selektif asam urat dalam serum sehingga mengurangi ketergantungan terhadap satu metode 

tertentu dan memperkaya riset di bidang biomedis. Disamping itu juga akan dihasilkan 

artikel ilmiah yang dipublikasikan pada jurnal nasional terakreditasi atau jurnal bereputasi 

internasional. 
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BAB IV 

METODE PENELITIAN 

 

4.1 Tempat dan Waktu Penelitian 

 Penelitian ini dilakukan di laboratorium Kimia Analitik dan Laboratorium 

Instrumentasi Departemen Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Airlangga 

mulai bulan Maret – Oktober 2016. Karakterisasi zeolit dilakukan di Laboratorium  Energi 

ITS. Uji perbandingan metode dilakukan di salah satu Laboratorium Klinik yang berada di 

wilayah Surabaya. 

4.2 Bahan dan sampel penelitian 

Bahan penelitian 

 Bahan kimia yang digunakan adalah  asam urat, tetraetil ortosilikat (TEOS), 

tetrapropilamonium hidroksida (TPAOH), tetrabutil ortotitanat(TBOT), 2-propanol, urea, 

asam askorbat, kreatinin, kreatin, natrium asetat, asam asetat, natrium hidrogen fosfat, 

natrium dihidrogen fosfat, natrium hidroksida dan ammonia. Semua bahan kimia yang 

digunakan pada penelitian ini berderajat kemurnian pro analisis. Bahan lain yang digunakan 

adalah serum kontrol Precinorm UPX. Air yang digunakan adalah akuabides. 

 

Sampel penelitian 

 Sampel penelitian untuk uji coba aplikasi sensor berupa urin dan serum darah, 

diperoleh dari salah satu Laboratorium Klinik di wilayah Surabaya. 

 

4.3 Peralatan Penelitian 

 Peralatan yang digunakan adalah seperangkat alat potensiometer Cyberscan 510, 

elektroda pembanding Ag/AgCl,pH-meter tipe 744, spektrofotometer UV-Vis, x-ray 

difraction (XRD), mikropipet, hotplate-magnetic stirrer, tube/tip mikropipet, serta 

peralatan pendukung lain.   

 

4.4 Prosedur  Penelitian 

Langkah-langkah penelitian yang dilakukan adalah sebagai berikut. 

1. Sintesis dan karakterisasiimprinting zeolite 

Zeolit MFI disintesis dengan cara mencampurkan sebanyak 35 g TEOS ke dalam  

0,9 g TBOT, kemudian diaduk selama 30 menit pada temperatur kamar.Sebanyak 20 g 

TPAOH ditambahkan ke dalam campuran, kemudian diaduk selama 15 jam, sehingga 
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campuran yang diperoleh mempunyai perbandingan mol  TEOS : TiO2 : TPAOH : H2O = 1 

: 0,017 : 0,24 : 21,2. Campuran yang terbentuk dipanaskan secara hidrotermal pada 

temperatur 80ºC selama 4 hari. Sejumlah asam urat ditambahkan ke dalam campuran 

hingga diperoleh rasio molar asam urat/Si = 2,98x10
-4

. Selanjutnya, campuran didiamkan 

selama 3 jam (Eimer et al., 2008). Sebagai pembanding, dengan cara yang sama, dilakukan 

sintesis zeolit (tidak dilakukan penambahan asam urat) dannon imprinting zeolite(asam urat 

tidak diekstraksi dari zeolit). Selanjutnya, padatan hasil sintesis (zeolit, imprinting zeolite 

dan non-imprinting zeolite) yang terbentuk dikarakterisasi menggunakan XRD. 

2. Pembuatan sensor pasta karbon nanopori-IZ 

Pasta kabon nanopori dibuat dengan cara mencampurkan karbon nanopori, IZ dan 

parafin padat dengan bantuan pemanasan. Ke dalam tube mikropipet dimasukkan kawat 

Ag, selanjutnya diisi dengan parafin padat sebanyak ¾ bagian dan sisanya diisi dengan 

pasta karbon nanopori-IZ yang terbuat dari campuran karbon nanopori, IZ dan paraffin 

dengan perbandingan massa sebesar 45:20:35 (Khasanah et al., 2016). Setelah pasta 

memadat, ujung permukaan sensor kemudian digosok dengan kertas. Konstruksi sensor 

pasta karbon nanopori-IZ dapat dilihat pada Gambar 4.1. Selanjutnya sensor yang dibuat 

tersebut digunakan untuk mengukur larutan baku asam urat konsentrasi 10
-8

-10
-1

 M dengan 

pH 5.  

 

Gambar 4.1 Konstruksi sensor pasta karbon nanopori-IZ 
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3. Pembuatan kurva baku asam urat dan uji validitas metode 

 Dibuat sederetan larutan baku asam urat dengan konsentrasi 10
-8

 – 10
-1

 M dengan pH 

5 kemudian dianalisis secara potensiometri menggunakan sensor pasta karbon nanopori – 

IZ dan dilakukan replikasi sebanyak 3 kali. Dibuat kurva hubungan antara log konsentrasi 

asam urat dan besarnya potensial yang teramati untuk masing-masing konsentrasi asam urat 

yang dianalisis. Selanjutnya data hasil pengukuran larutan baku tersebut digunakan untuk 

menguji validitas metode meliputi jangkauan pengukuran, linieritas kurva kalibrasi, faktor 

Nernst, akurasi, presisi dan batas deteksi.  

Jangkauan pengukuran diartikan sebagai batas konsetrasi yang masih 

memberikan kurva linier yang memenuhi persamaan Nernst. Dalam potensiometri, faktor 

Nernst ditentukan dari nilai kemiringan (slope) pada kurva hubungan antara beda 

potensial (mV) dengan log konsentrasi asam urat (M) (Cattrall, 1997). Titik potong 

ekstrapolasi regresi linier dan garis singgung kurva non linier dihubungkan ke absis 

untuk menentukan batas deteksi (Bakker, 1997). Presisi ditentukan dengan cara 

menghitung simpangan potensial hasil pengukuran berulang untuk masing-masing 

konsentrasi asam urat, sedangkan akurasi merupakan ketepatan antara konsentrasi hasil 

pengukuran dengan konsentrasi yang sebenarnya. 

4. Uji selektivitas sensor 

 Untuk mengetahui selektivitas sensor dan melihat gangguan matriks pada analisis 

asam urat, dilakukan uji pengaruh komponen yang biasanya terdapat dalam sampel serum 

yaitu asam askorbat, kreatin, kreatinin dan urea. Ke dalam larutan asam urat, ditambahkan 

larutan asam askorbat dengan perbandingan konsentrasi asam urat dan asam askorbat 

bervariasi yaitu 1:0,5; 1:1; 1:3; 1:5; 1:7; dan 1:10. Kemudian respon potensial yang 

diperoleh dibandingkan dengan respon potensial hasil analisis asam urat tanpa penambahan  

asam askorbat. Dilakukan prosedur yang sama untuk penambahan kreatinin, keratin dan 

urea namun dengan perbandingan konsentrasi mengikuti komposisi riil dalam sampel 

serum. 

5. Aplikasi sensor pasta karbon nanopori-IZ untuk analisis asam urat pada sampel 

serum dan uji perbandingan metode 

a. Aplikasi sensor 

Untuk melihat keterpakaian sensor dan metode yang dikembangkan, maka dilakukan 

aplikasi sensor untuk analisis asam urat dalam sampel serum. Sampel serum diambil dari 

penderita/pasien (dari salah satu Laboratorium Klinik di wilayah Surabaya). Sebanyak 100 
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µL sampel serum dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, ditambah dengan 2 mL buffer 

asetat pH 5, kemudian diencerkan dengan air sampai tanda batas. Selanjutnya sampel serum 

hasil preparasi tersebut dipindahkan ke dalam gelas beker dan dianalisis secara 

potensiometri menggunakan sensor pasta karbon nanopori-IZ. Dari data potensial yang 

diperoleh, selanjutnya dihitung konsentrasi asam urat dalam sampel serum. Prosedur yang 

sama dilakukan terhadap 10 sampel serum yang berbeda. 

b. Uji perbandingan metode 

Untuk melihat kelayakan metode, maka dilakukan perbandingan terhadap metode yang 

dikembangkan pada penelitian ini dengan metode spektrofotometri yang selama ini 

digunakan di laboratorium medis/klinis sebagai metode yang telah dianggap baku. 

Konsentrasi asam urat dalam sampel serum yang diperoleh dari hasil analisis sesuai 

prosedur 5.a. dibandingkan dengan konsentrasi yang diperoleh dari analisis yang dilakukan 

di laboratorium klinik, kemudian dilihat penyimpangan dan diuji  recoverynya 

menggunakan Persamaan 3.1. 

%100cov x
x

eryre


       (3.1) 

dengan ketentuan x adalah konsentrasi asam urat yang diperoleh dari hasil analisis,  

sedangkan µ adalah konsentrasi asam urat yang sebenarnya (hasil dari laboratorium klinik).  
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4.5 Diagram Alir (mengikuti alur warna merah) dan LuaranPenelitian 
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BAB V 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

 

5.1 Sintesis Zeolit, Non Imprinted Zeolit (NIZ), dan Imprinted Zeolit (IZ) 

 Sintesis zeolit dilakukan dengan mencampurkan bahan-bahan berupa tetrabutil 

ortotianat (TBOT) sebagai sumber titanium, tetraetil ortosilikat (TEOS) sebagai sumber 

silika, tetrapropil amoniumhidroksida (TPAOH) sebagai pengarah struktur dan 

penghidrolisis, dan air sebagai pelarut. Prosedur sintesis diawali dengan melarutkan TBOT 

ke dalam isopropanol untuk mencegah TBOT terhidrolisis menjadi TiO2 (Prasetyoko et al., 

2004). TiO2 tidak diharapkan terbentuk karena memiliki struktur yang stabil. Bentuk TiO2 

menyebabkan tidak mungkin terjadinya ikatan Ti dengan Si untuk menyusun rangkaian Ti-

O-Si pada zeolit. Selama sintesis dilakukan pengadukan agar larutan menjadi homogen. 

Selanjutnya, larutan TBOT ditambah dengan TEOS yang berfungsi sebagai sumber silika 

dan pengadukan dibiarkan berjalan hingga 30 menit. Campuran yang terbentuk adalah 

larutan tidak berwarna. 

Tahapan selanjutnya adalah menambahkan TPAOH pada campuran TBOT dan 

TEOS. Penambahan TPAOH ini menyebabkan perubahan dari larutan menjadi sol 

berwarna putih yang semakin mengeras hingga membentuk gel. TPAOH mengarahkan 

struktur zeolit ke arah MFI (Mobile Five I) dan memberi suasana basa untuk membantu 

hidrolisis sumber Ti dan Si (Xia dan Gao, 1997). Selanjutnya dilakukan tahap yang disebut 

aging, yakni pengadukan selama 15 jam agar terbentuk inti zeolit (Wong et al., 2011). 

Pembentukan inti zeolit diawali dengan terjadinya interaksi yang kuat antara spesi silikat 

dan titanat yang menunjukkan dimulainya proses polimerisasi kedua spesi tersebut (Sriatun, 

2004). Kemudian dilakukan penambahan air pada gel yang terbentuk sehingga didapatkan 

campuran TEOS, TBOT, TPAOH, dan H2O dengan perbandingan mol 1 : 0,017 : 0,24 : 

21,2. Reaksi hidrolisis TEOS, TBOT, dan polimerisasi spesi silikat dan titanat adalah 

sebagai berikut. 

Si(OC2H5)4 + 4OH
-
 → Si(OH)4 + 4 C2H5OH 

Ti(OC4H9)4 + 4OH
-
 → Ti(OH)4 + 4 C4H9OH 

Si(OH)4 + Ti(OH)4   → Si(OH)3-O-Ti(OH)3 

Mekanisme kristalisasi zeolit ditampilkan dalam bentuk skema pada Gambar 5.1. 
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Gambar 5.1 Mekanisme kristalisasi zeolit (Houssin, 2003) 

 

Tahap selanjutnya adalah memanaskan campuran dalam oven pada suhu 80°C 

selama 4 hari yang disebut proses hidrotermal. Proses ini melibatkan air dan panas, dimana 

larutan prekursor dalam wadah tertutup rapat dipanaskan pada temperatur tinggi. Di dalam 

wadah tertutup terjadi keseimbangan antara larutan dan uap air.  Uap air tidak akan keluar 

sehingga komposisi campuran prekursor akan tetap terjaga. Proses hidrotermal melibatkan 

peristiwa kondensasi yang memungkinkan terjadinya pemutusan dan pembentukan kembali 

ikatan Si-O-Si menjadi struktur Ti-O-Ti yang lebih stabil (Cundy dan Cox, 2005). Hasil 

dari proses hidrotermal ini berupa koloid berwarna putih. Selanjutnya 1/3 bagian dari 

koloid dipanaskan kembali dalam oven untuk menghilangkan air sehingga diperoleh zeolit 

berupa serbuk kering berwarna putih.  

Non imprinted zeolit (NIZ) merupakan zeolit yang porinya telah terisi analit, yakni 

asam urat. Pembuatan NIZ dilakukan dengan mencampurkan 2/3 bagian koloid yang telah 

terbentuk dengan sejumlah mol asam urat sehingga diperoleh perbandingan mol Si dan 

asam urat = 0,0306. Penambahan asam urat ke dalam zeolit menyebabkan cairan yang 

semula berwarna putih berubah menjadi cairan tidak berwarna di bagian atas dan endapan 

berwarna putih yang menggumpal. Molekul asam urat akan terjebak dalam pori zeolit 

karena ukuran pori zeolit akan menyesuaikan dengan ukuran molekul asam urat. 

Selanjutnya campuran didiamkan selama 3 jam agar molekul asam urat dapat masuk ke 

dalam pori-pori zeolit dan diduga berinteraksi melalui ikatan hidrogen, interaksi Coulomb, 
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atau Van der Waals (Chen et al., 1993). Selanjutnya koloid diambil 1/2 bagian dan 

dilakukan pemanasan hingga diperoleh NIZ yang berupa serbuk kering berwarna putih.  

Imprinted zeolit (IZ) merupakan material yang dipilih dan digunakan sebagai 

penyusun elektroda karena IZ memiliki bentuk pori yang sama dengan molekul asam urat 

sehingga diharapkan selektivitas elektroda dapat meningkat. IZ dibuat dengan cara 

mengekstraksi asam urat dari pori NIZ menggunakan ammonium asetat dalam pelarut 

etanol, asam asetat, dan air dengan perbandingan 40:25:35 yang dilanjutkan dengan 

pencucian menggunakan air untuk menghilangkan sisa ion asetat (Moral dan Mayes, 2004). 

Ekstraksi dilakukan hingga mencapai pH netral untuk memastikan bahwa ion asetat telah 

hilang dan asam urat telah terlepas dari pori zeolit. Endapan yang terbentuk kemudian 

dipanaskan menggunakan oven sehingga didapat IZ berupa serbuk berwarna putih. 

 

5.2 Karakterisasi Zeolit, Non Imprinted Zeolit (NIZ), dan Imprinted Zeolit (IZ) 

 Pada penelitian ini dilakukan karakterisasi zeolit, non imprinted zeolit (NIZ), dan 

imprinted zeolit (IZ). Zeolit dikarakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) dan 

spektrofotometer FTIR (Fourier Transform Infrared), sedangkan NIZ dan IZ 

dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR. 

 

Karakterisasi Zeolit, Non Imprinted Zeolit (NIZ), dan Imprinted Zeolit (IZ) dengan 

XRD 

 Karakterisasi zeolit dengan XRD bertujuan untuk mengetahui jenis struktur kristal, 

ketidaksempurnaan kristal, ukuran dan kisi kristal. Karakterisasi ini dilakukan pada rentang 

2θ = 3-50°. Pola difraksi sinar-X zeolit dapat dilihat pada Gambar 5.2. Pada Gambar 5.2 

terlihat bahwa puncak-puncak berintensitas tinggi terdapat pada daerah 2θ 7,96°; 8,83°; 

23,1°; 23,25°; 23,94°; dan 24,41°. Puncak difraktogram tersebut merupakan puncak khas 

dari zeolit TS-1 yang berstruktur MFI (Qiu et al., 2009). Pada daerah 2θ 24,41°, adanya 

satu puncak berintensitas tinggi menunjukkan bahwa zeolit TS-1 yang disintesis berbentuk 

ortorombik (Ke et al., 2007). Puncak-puncak yang muncul dari hasil karakterisasi XRD ini 

menunjukkan bahwa zeolit TS-1 telah berhasil disintesis. 
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Gambar 5.2 Pola difraksi sinar-X zeolit TS-1 

 

Karakterisasi Zeolit, Non-Imprinted Zeolit (NIZ), dan Imprinted Zeolit (IZ) 

menggunakan Spektrofotometer FTIR 

 Pada penelitian ini telah dilakukan karakterisasi zeolit, NIZ, dan IZ menggunakan 

FTIR untuk mengetahui dan membandingkan gugus fungsi yang terdapat pada zeolit, NIZ, 

dan IZ sehingga dapat diketahui apakah ketiga material ini telah terbentuk. Data bilangan 

gelombang dari hasil karakterisasi FTIR dapat dilihat pada Tabel 5.1. Spektra FTIR asam 

urat, zeolit, NIZ, dan IZ ditampilkan pada Gambar 5.3. 

Tabel 5.1 Data bilangan gelombang puncak spektra asam urat, zeolit, IZ, dan NIZ 

bilangan gelombang (cm
-1

) 
Keterangan 

Asam Urat Zeolit NIZ IZ 

- 453 441 457 Vibrasi ayun Si-O-Si 

- 546 548 548 Vibrasi ulur asimetri cincin ganda 5 kerangka MFI 

783 797 791 795  Vibrasi ayun N-H dari asam urat 

 Vibrasi ulur/tekuk simetri Si-O-Si 

878 - 849 - Vibrasi tekuk N-H out of plane dan in plane dari asam urat 

- 965 - 986 Vibrasi Si-O-Ti 

- 1099 1082 1097 Vibrasi ulur asimetri Si-O-Si 

- 1221 1221 1221 Vibrasi tekuk asimetri Si-O-Si 

- 1383 1395 - Vibrasi ulur dan tekuk CH dari kation TPA
+
 

1589 - 1547 - Vibrasi ulur C-C dan C-N dari asam urat 

1672 1638 1661 1664  Vibrasi tekuk –OH dari H2O 

 Vibrasi ulur C=O dari asam urat 

- 2982 - 2883

-

2979 

Vibrasi tekuk simetri dan asimetri CH3 dari kation TPA
+ 

- 3448 3483 3446  Vibrasi ulur –OH dari SiOH, TiOH, H2O, dan TPAOH 
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Hasil karakterisasi dengan FTIR dari asam urat, zeolit, IZ, dan NIZ menunjukkan 

beberapa puncak spektra pada bilangan gelombang tertentu yang mengindikasikan adanya 

gugus-gugus fungsi spesifik dari senyawa yang dianalisis. Pada spektra FTIR (Gambar 5.3) 

asam urat, puncak spektra muncul pada bilangan gelombang 783, 878, 1589, dan 1672 cm
-

1
. Puncak pada bilangan gelombang 781 cm

-1
 mengindikasikan adanya vibrasi ayun N-H 

dari asam urat. Puncak spektra pada bilangan gelombang 880 cm
-1

 menunjukkan adanya 

gugus N-H out of plane in plane pada asam urat. Sedangkan munculnya puncak spektra 

pada bilangan gelombang 1587 dan 1670 cm
-1

 berturut-turut menunjukkan adanya vibrasi 

ulur C-C dan CN, serta C=O dari asam urat (Vasuki dan Selvaraju, 2014). 

 

 

Gambar 5.3 Spektra FTIR dari asam urat, zeolit, NIZ, dan IZ 

 

Pada spektra FTIR zeolit, puncak spektra muncul pada bilangan gelombang 453, 

546, 797, 965, 1099, 1221, 1383, 1638, 2982, dan 3448 cm
-1

. Kemunculan puncak spektra 

pada bilangan gelombang 450, 800 dan 960 cm
-1

 berturut-turut mengindikasikan adanya 

vibrasi ayun Si-O-Si, vibrasi ulur/tekuk simetri Si-O-Si, dan vibrasi Si-O-Ti dimana 

titanium telah tersubstitusi ke dalam kerangka zeolit (Qiu et al., 2009). Puncak spektra pada 

bilangan gelombang 551 cm
-1

 mengindikasikan adanya cincin ganda lima dalam kerangka 

zeolit yang membuktikan telah terbentuknya kerangka MFI (Sutrisno et al., 2005). Puncak 
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spektra pada bilangan gelombang 1100 dan 1220 cm
-1

 menandakan adanya vibrasi ulur dan 

tekuk asimetri Si-O-Si (Zhao et al., 2000). Pada bilangan gelombang 1450-1500 dan 2800-

3000 cm
-1

 terdapat puncak spektra yang khas dari TPAOH.  Pada daerah 1450-1500 cm
-1

 

terdapat puncak spektra yang menandakan telah terjadinya vibrasi ulur dan tekuk C-H dari 

kation TPA
+
. Sementara itu, puncak spektra pada daerah 2800-3000 cm

-1
 menunjukkan 

adanya vibrasi tekuk simetri dan asimetri CH3 dari kation TPA
+
. Adanya air dapat dideteksi 

dari puncak spektra yang muncul di daerah 1624 dan 3420 cm
-1

 yang menunjukkan adanya 

vibrasi tekuk dan ulur gugus –OH dari H2O (Colthup et al., 1990). 

Karakterisasi NIZ dengan FTIR menghasilkan puncak-puncak pada daerah 441, 

548, 791, 849, 1082, 1221, 1395, 1547, 1661, dan 3483 cm
-1

. Pada dasarnya puncak spektra 

yang muncul pada NIZ hampir sama dengan zeolit, hanya saja pada NIZ muncul spektra 

baru pada daerah 849 dan 1547 cm
-1

. Puncak spektra pada kedua bilangan gelombang 

tersebut berturut-turut menunjukkan adanya vibrasi tekuk gugus NH out of and in plane 

dan adanya vibrasi ulur C-C serta C-N dari asam urat (Vasuki dan Selvaraju, 2014). 

Apabila diperhatikan secara seksama, puncak spektra pada daerah 1661 cm
-1

 untuk NIZ 

terlihat lebih tajam dibanding zeolit dan IZ karena adanya vibrasi tekuk –OH dari H2O dan 

vibrasi ulur C=O dari asam urat. Puncak spektra pada daerah 1395 cm
-1

 untuk NIZ juga 

terlihat lebih tajam dikarenakan oleh adanya vibrasi tekuk CH3 dari kation TPA
+
 dan 

vibrasi ulur C-N dari asam urat. 

Karakterisasi IZ dengan FTIR menghasilkan puncak spektra pada daerah-daerah 

yang hampir sama dengan zeolit. Puncak spektra IZ muncul pada daerah 457, 548, 795, 

986, 1097, 1221, 1664, 2883, 2979, dan 3446 cm
-1

. Indikator keberhasilan sintesis IZ 

adalah apabila sudah tidak dijumpainya lagi puncak-puncak khas asam urat pada spektra 

IZ. Oleh karena puncak khas asam urat pada bilangan gelombang 849 dan 1547 cm
-1

 sudah 

menghilang, maka dapat dikatakan bahwa IZ telah berhasil disintesis. Hilangnya asam urat 

disebabkan oleh proses ekstraksi yang mengeliminasi molekul asam urat dari pori zeolit 

sehingga spektra yang mengindikasikan adanya asam urat tidak lagi dijumpai. Selain itu, 

hilangnya puncak spektra pada bilangan gelombang 1395 cm
-1 

menandakan bahwa TPAOH 

telah terlepas akibat proses ekstraksi. 
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5.3  Preparasi Karbon 

 Dalam penelitian ini dilakukan preparasi karbon melalui aktivasi terhadap serbuk 

karbon. Aktivasi karbon dilakukan untuk mendapatkan karbon dengan luas permukaan 

yang lebih besar serta untuk meningkatkan konduktivitas karbon sehingga apabila 

diaplikasikan dalam pembuatan elektroda dapat memunculkan sinyal yang baik.  

 Proses aktivasi diawali dengan perendaman serbuk karbon dalam larutan H3PO4 

0,001 M selama 24 jam disertai dengan proses pengadukan menggunakan pengaduk 

magnet. H3PO4 merupakan aktivator karbon yang bertindak sebagai dehydrating agent, 

yakni reagen kimia yang mendukung pembentukan matriks yang kaku serta mengurangi 

kecenderungan penguapan dan kontraksi volume selama pemanasan pada suhu tinggi 

(Girgis et al., 2002). Karbon selanjutnya dicuci dengan akuades menggunakan corong 

buchner hingga pH netral. Pencucian dilakukan untuk menghilangkan sisa asam fosfat yang 

dibuktikan dengan tidak dijumpainya lagi endapan putih Ag3PO4 dalam filtrat hasil 

pencucian karbon setelah ditetesi larutan AgNO3 1,7%. Karbon yang sudah dicuci 

selanjutnya dikeringkan menggunakan oven pada suhu 60°C untuk memisahkan karbon 

dari sisa-sisa air pada proses pencucian (Turmuzi dan Syaputra, 2015). Karbon yang telah 

dipreparasi kemudian dikarakterisasi dengan adsorpsi-desorpsi N2 untuk mengetahui luas 

permukaan dan ukuran porinya. Berdasarkan hasil karakterisasi karbon pada Lampiran 9, 

dapat diketahui bahwa luas permukaan karbon adalah 877,463 m
2
/g yang menunjukkan 

bahwa karbon berkualitas baik karena luas permukaannya lebih besar dari 500 m
2
 (Pradhan 

et al., 2011). Selain itu, hasil karakterisasi adsorpsi-desorpsi N2 juga memberikan informasi 

bahwa karbon memiliki ukuran diameter pori sebesar 3,835 nm sehingga tergolong sebagai 

karbon nanopori karena ukuran porinya berkisar antara 2,1-6,5 nm (Ariyanto et al., 2012).  

 

5.4 Uji Kinerja Elektroda 

Pembuatan elektroda pasta karbon-imprinted zeolit untuk analisis asam urat 

dilakukan dengan tahapan sebagai berikut. Pertama-tama memasukkan kawat perak (Ag) ke 

dalam tube mikropipet. Kawat perak ini berfungsi sebagai material penghantar listrik 

(konduktor) yang menghubungkan elektroda dengan potensiometer. Kemudian, 3/4 tube 

mikropipet diisi dengan parafin padat. Bagian yang tersisa pada tube mikropipet 

selanjutnya diisi dengan campuran antara karbon, IZ, dan parafin yang berbentuk pasta 

karbon-IZ (setelah melalui proses pemanasan). Pasta karbon memiliki keunggulan berupa 

ketahanan yang tinggi dan kemampuan respon yang stabil (Bagheri et al., 2014). Sementara 
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itu, IZ yang ditambahkan berfungsi sebagai perangkap bagi molekul asam urat yang 

dianalisis karena pori IZ telah dicetak sesuai dengan bentuk dan ukuran molekul asam urat.  

Perbandingan massa (%b/b) karbon, IZ, dan parafin serta pH yang digunakan disesuaikan 

dengan komposisi yang telah dioptimasi pada penelitian sebelumnya (Khasanah et al., 

2016), yakni 40:25:35, sedangkan analisis dilakukan pada larutan asam urat yang 

dikondisikan dengan pH 5 melalui penambahan buffer asetat.  

 Kinerja elektroda diuji dengan mengaplikasikannya untuk mengukur potensial 

elektroda pada larutan asam urat konsentrasi 10
-8

 M sampai 10
-3

 M. Pengukuran dilakukan 

dengan elektroda pembanding Ag/AgCl. Hasil potensial masing-masing larutan seperti 

yang tercantum dalam Tabel 5.2 kemudian diplotkan ke dalam kurva potensial sebagai 

sumbu y dan log konsentrasi asam urat sebagai sumbu x nya.  

Tabel 5.2 Data potensial elektroda hasil pengukuran larutan asam urat konsentrasi 10
-8

 M 

sampai 10
-3

 M  

Konsentrasi asam urat (M) Potensial (mV) 

10
-8 

-52.9 

10
-7

 -55.3 

10
-6

 -55.7 

10
-5

 -37.9 

10
-4

 -21.1 

10
-3

 -27.8 

 

Kurva hubungan antara log konsentrasi asam urat dengan potensial elektroda disajikan pada 

Gambar 5.4.a. Kurva yang masih memberikan garis linier (Gambar 5.4.b) disebut sebagai 

kurva standar larutan asam urat. 

 

Gambar 5.4 Kurva hubungan antara log konsentrasi asam urat dengan potensial elektroda 

(a) dan kurva standar asam urat (b) 
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 Rentang konsentrasi yang memberikan kurva linier pada kurva hubungan log konsentrasi 

dan potensial elektroda disebut sebagai jangkauan pengukuran, sedangkan kemiringan 

(slope) pada kurva hubungan antara log konsentrasi asam urat dan potensial elektroda 

dikenal sebagai faktor Nernst. Ukuran seberapa baik kurva kalibrasi (kurva standar) 

menghubungkan antara potensial elektroda dengan log konsentrasi asam urat disebut 

sebagai linieritas kurva standar. 

Kinerja elektroda pasta karbon-IZ untuk analisis kadar asam urat secara 

potensiometri secara keseluruhan ditampilkan pada Tabel 5.3.  

Tabel 5.3. Parameter kinerja elektroda pasta karbon-IZ 

No Parameter Nilai 

1 Jangkauan pengukuran 10
-6

 -10
-4

 M 

2 Linieritas kurva standar  0,9989 

3 Faktor Nernst  28,2 mV/dekade 

4 Waktu respon  25 – 44 detik 

5 Batas deteksi*) 5,86 x 10
-6

 M (0,1 mg/dL) 

6 Presisi 98,6-98,8 % 

7 Lifetime  127 pengukuran, 10 minggu 

8 Koefisien selektivitas (Kij)  < 1 (selektif) 
*) Khasanah, et al (2016) 

Hasil penentuan batas deteksi menunjukkan bahwa metode yang dikembangkan ini 

dapat digunakan untuk analisis asam urat dengan kadar 26 kali lebih rendah dibandingkan 

batas bawah kadar normal asam urat dalam darah (2,6-7,0 mg/dL). Dengan demikian 

metode yang dikembangkan ini dapat digunakan untuk mendeteksi secara dini kadar asam 

urat dalam darah atau dapat digunakan untuk analisis kadar normal asam urat dalam darah 

dengan volume sampel yang kecil/sedikit. Hasil penelitian sebelumnya menunjukkan 

jangkauan pengukuran elektroda pasta karbon-IZ sebesar 10
-5 

- 10
-2

 M (Khasanah et al., 

2016) dan faktor Nernst sebesar 28,6 mV/dekade. Perbedaan yang terjadi ini tidak 

signifikan dan tidak mengganggu hasil analisis pada analisis sampel karena konsentrasi 

asam urat dalam sampel serum berkisar 10
-5

 M dan berada dalam jangkauan pengukuran, 

sedangkan faktor Nernst yang dihasilkan seharusnya sebesar (29,5 ± 2) mV karena asam 

urat merupakan molekul divalen (Huang et al., 2006). 

 

5.5 Uji selektivitas 

 Selektivitas merupakan kemampuan elektroda yang mampu mengukur suatu analit 

dengan selektif dimana analit tersebut berada bersama-sama dengan komponen lain pada 

suatu sampel. Selektivitas dalam potensiometri dinyatakan dengan nilai koefisien 

selektivitas (Kij). Pengukuran koefisien selektivitas diperlukan karena keberadaan asam urat 
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dalam tubuh umumnya bersama molekul lain yang juga memiliki struktu/gugus fungsi 

mirip dengan asam urat, misalnya urea, kreatin, kreatinin, dan asam askorbat. Koefisien 

selektivitas pada penelitian ini ditentukan dengan metode larutan tercampur, yaitu dengan 

membandingkan perbedaan potensial larutan yang mengandung ion analit dengan larutan 

yang mengandung campuran analit dan matriks dan metode Matched Potential Method 

(MPM). Apabila nilai koefisen selektivitas <1 maka elektroda selektif terhadap analit target 

dan pengukuran analit tidak diganggu oleh matriks lain dalam sampel. 

Senyawa yang digunakan untuk mempelajari pengaruh matrik pada penelitian ini 

adalah kreatin, kreatinin, dan asam askorbat. Untuk mengetahui pengaruh kreatin dalam 

analisis asam urat secara potensiometri menggunakan elektroda pasta karbon, maka diukur 

potensial asam urat dengan konsentrasi normal dalam tubuh, yakni 10
-4

 M. Selain itu juga 

diukur potensial asam urat 10
-4

 M yang mengandung kreatin dengan konsentrasi 0,1 x 10
-4

; 

0,3 x 10
-4

; 1,0 x 10
-4

; dan 3,0 x 10
-4

 M. Nilai potensial yang diperoleh lalu disubstitusikan 

ke dalam persamaan 5.1 sehingga diperoleh nilai koefisien selektivitas (Kij) untuk masing-

masing konsentrasi seperti yang disajikan dalam Tabel 5.4.  

Kij
pot
=

ai 10
 E2-E1 

S
 -1

aj
n      (5.1) 

Tabel 5.4  Harga koefisien selektivitas elektroda pasta karbon-IZ pada analisis asam urat 

dalam matriks kreatin  

No Konsentrasi larutan (M) Koefisien Selektivitas (Kij) 

1 Aasam urat 10
-4

+Kreatin 0,1x10
-4

 -7,5928 x 10
10

 

2 Asam urat 10
-4

 + Kreatin 0,3x10
-4

 -2,3339 x 10
10

 

3 Asam urat 10
-4 

+ Kreatin 1,0x10
-4

 -8,5921 x 10
3
 

4 Asam urat 10
-4 

+ Kreatin 3,0x10
-4

 -2,9706 x 10
6
 

Pengaruh kreatinin dalam analisis asam urat secara potensiometri menggunakan 

elektroda pasta karbon  dapat diketahui dengan cara mengukur potensial asam urat dengan 

konsentrasi yang normal dalam tubuh, yakni 10
-4

 M. Selain itu juga diukur potensial asam 

urat 10
-4

 M yang mengandung kreatinin dengan konsentrasi 0,1 x 10
-4

; 0,3 x 10
-4

; 1,0 x 10
-

4
; dan 3,0 x 10

-4
 M. Nilai potensial yang diperoleh lalu disubstitusikan ke dalam persamaan 

koefisien selektivitas sehingga diperoleh nilai koefisien selektivitas untuk masing-masing 

konsentrasi seperti yang disajikan dalam Tabel 5.5 
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Tabel 5.5 Nilai koefisien selektivitas elektroda pasta karbon-IZ pada analisis asam urat 
dalam matriks kreatinin 

 

No Konsentrasi larutan (M) Koefisien Selektivitas (Kij) 

1 AU 10
-4

+Kreatinin 0,1x10
-4

 -6,1492 x 10
10

 

2 AU 10
-4

 + Kreatinin 0,3x10
-4

 -2,6438 x 10
9
 

3 AU 10
-4 

+ Kreatinin 1,0x10
-4

 -6,7001 x 10
7
 

4 AU 10
-4 

+ Kreatinin 3,0x10
-4

 -2,8239 x 10
6
 

Keterangan: AU=asam urat 

 Untuk mengetahui pengaruh asam askorbat dalam analisis asam urat secara 

potensiometri menggunakan elektroda pasta karbon, maka diukur potensial asam urat 

dengan konsentrasi yang normal dalam tubuh, yakni 10
-4

 M. Selain itu juga diukur 

potensial asam urat 10
-4

 M yang mengandung asam askorbat dengan konsentrasi 0,5x10
-5

, 

0,1x10
-4

, 1,0 x 10
-4

; dan 5,0 x 10
-4

 M. Nilai potensial yang diperoleh lalu disubstitusikan ke 

dalam persamaan koefisien selektivitas sehingga diperoleh nilai koefisien selektivitas untuk 

masing-masing konsentrasi seperti yang disajikan dalam Tabel 5.6 

Tabel 5.6 Nilai koefisien selektivitas elektroda pasta karbon-IZ pada analisis asam urat 

dalam matriks asam askorbat 

No Konsentrasi larutan (M) Koefisien Selektivitas (Kij) 

1 AU 10
-4

 + AA 0,5x10
-5

 -5,8493 x 10
11

 

2 AU 10
-4

 + AA 0,1x10
-4

 -7,1267 x 10
10

 

3 AU 10
-4

 + AA 1,0x10
-4

 -7,1647 x 10
7
 

4 AU 10
-4

+ AA 5,0x10
-4

 -5,2305 x 10
5
 

Keterangan: AU=asam urat 

AA=asam askorbat 

 Penambahan ketiga spesies yang diduga mengganggu analisis asam urat ternyata 

menghasilkan koefisien selektivitas kurang dari 1 untuk tiap konsentrasi, yang artinya baik 

kreatin, kreatinin, maupun asam askorbat pada konsentrasi yang ditambahkan tidak 

mengganggu analisis asam urat secara potensiometri menggunakan elektroda pasta karbon 

–IZ, yang berarti bahwa elektroda pasta karbon-IZ lebih selektif terhadap asam urat 

daripada kreatin, kreatinin, dan asam askorbat (Cattrall, 1997). Selektivitas elektroda ini 

diakibatkan oleh sisi aktif spesifik dari elektroda yang hanya mengenali molekul asam urat.  

Hasil uji selektivitas (nilai koefisien selektivitas) elektroda untuk analisis asam urat 

dalam matriks asam askorbat, kreatin dan kreatinin menggunakan metode Matched 

Potentiometry Method (MPM) ditampilkan pada Tabel 5.7. 
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Tabel 5.7. Koefisien selektivitas (Kij) elektoda pasta karbon-IZ untuk analisis asam urat 10
-4

 
M dalam matrik asam askorbat, kreatin dan kreatinin 

Matriks (M) Kij 

Asam askorbat  

5.0x10
-6

 0.1769 

1.0x10
-5

 0.3847 

1.0x10
-4

 0.7273 

5.0x10
-4

 0.2597 

Kreatin  

1.0x10
-5

 0.2002 

3.0x10
-5

 0.1004 

1.0x10
-4

 0.0870 

3.0x10
-4

 0.1749 

Kreatinin  

1.0x10
-5

 0.3267 

3.0x10
-5

 0.2093 

1.0x10
-4

 0.1023 

3.0x10
-4

 0.2059 

 

Data Kij pada Tabel 5.7. juga menjelaskan bahwa keberadaan matriks berupa asam 

askorbat, kraatin atau kreatinin tidak mengganggu analisis asam urat yang ditunjukkan 

dengan nilai Kij kurang dari 1 untuk seluruh konsentrasi matriks yang ditambahkan. 

 

5.6 Penentuan Akurasi dan Uji Perbandingan Metode 

Salah satu parameter validitas suatu metode adalah nilai akurasi. Akurasi 

menunjukkan derajat kedekatan hasil analisis dengan nilai sebenarnya. Pada penelitian ini 

akurasi dinyatakan dengan nilai recovery. Penentuan akurasi dilakukan dengan mengukur 

potensial elektroda untuk analisis 3 larutan yaitu urin, urin yang ditambahkan larutan 

standar asam urat, dan larutan standar asam urat. Pada penelitian ini, konsentrasi larutan 

standar asam urat yang digunakan adalah 10
-6

-10
-4

 M. Nilai potensial yang diperoleh 

kemudian disubstitusikan ke dalam persamaan regresi linier pada kurva standar sehingga 

diperoleh konsentrasi masing-masing larutan. Nilai konsentrasi yang didapatkan 

selanjutnya disubstitusikan ke dalam persamaan 5.2.  

x100%
c

cc
R

std

spss 
     (5.2) 

Dimana R adalah recovery/akurasi, Css adalah konsentrasi hasil analisis sampel yang 

dispike, Csp adalah konsentrasi asam urat dalam sampel, Cstd adalah konsentrasi larutan 

standar asam urat yang ditambahkan.  
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Data potensial elektroda pasta karbon-IZ pada pengukuran masing-masing larutan disajikan 

dalam Tabel 5.8. 

Tabel 5.8 Data potensial elektroda untuk pengukuran larutan sampel urin, larutan urin yang 

ditambah standar asam urat dan larutan standar asam urat 

Larutan Potensial (mV) 

Urin 2,9 

urin + asam urat 10
-6 

M 3,1 

asam urat 10
-6 

M -22,1 

urin + asam urat 10
-5 

M 3,0 

asam urat 10
-5 

M -30,0 

urin + asam urat 10
-4 

M 3,1 

asam urat 10
-4 

M -24,3 

 

Pada penelitian ini juga dilakukan perbandingan metode analisis asam urat dalam 

sampel urin dengan metode potensiometri menggunakan elektroda pasta karbon -IZ dan 

metode spektrofotometri dengan reagen urikase yang diukur pada panjang gelombang 293 

nm (hasil uji laboratorium klinik). Akurasi (A) hasil perbandingan metode ini dihitung 

menggunakan persamaan 5.2. 

x100%
c

c
A

std

dev


    (5.2) 

Dengan ketentuan Cdev adalah konsentrasi yang diperoleh dari hasil analisis menggunakan 

metode yang dikembangkan pada penelitian ini (potensiometri), sedangkan Cstd adalah 

konsentrasi yang diperoleh dari hasil analisis menggunakan metode yang umum digunakan 

dan dianggap sebagai metode baku untuk analisis asam urat di bidang medis, yaitu 

spektrofotometri. 

Data nilai akurasi metode yang diperoleh disajikan dalam Tabel 5.9. Dari data yang 

tercantum dalam Tabel 5.9 terlihat bahwa metode potensiometri menggunakan elektroda 

yang dikembangkan ini memiliki recovery sebesar 113.18±14.79%, sedangkan hasil uji 

perbandingan metode potensiometri dengan metode spektrofotometri menunjukkan nilai 

akurasi 94.47±14.64%. Nilai akurasi yang ditetapkan oleh the Association of Official 

Analytical Chemist (AOAC) untuk konsentrasi 10
-6

-10
-4

 M adalah 80-110% (Taverniers et 

al., 2004). 
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Tabel 5.9. Akurasi metode potensiometri dan hasil uji perbandingan metode pada sampel urin 

Sampel  

Konsentrasi asam urat (M) Akurasi (%) 

Potensiometri Spektrofotometri*) Potensiometri 
Terhadap 

spektrofotometri 

Urin 1.89x10-3 2.39x10-3 

96.18 

79.00 

Urin + asam urat 10-6 M 1.89x10-3 1.94x10-3 97.28 

Asam urat 10-6 M 1.61x10-6 1.92x10-6 83.51 

     

Urin + asam urat 10-5 M 1.91x10-3 2.30x10-3 
120.34 

82.80 

Asam urat 10-5 M 1.29x10-5 1.31x10-5 98.42 

     

Urin + asam urat 10-4 M 2.08x10-3 2.10x10-3 
123.04 

98.41 

Asam urat 10-4 M 1.44x10-4 1.18x10-4 121.89 

 

Uji perbandingan hasil analisis kadar asam urat dalam serum menggunakan metode 

potensiometri dan spektrofotometri menunjukkan akurasi sebesar (95,11 ±2,11) %. Nilai 

akurasi tersebut juga berada dalam rentang keberterimaan metode analisis kimia 

(Taverniers et al, 2004). Data hasil analisis kadar asam urat dalam 5 buah sampel serum 

secara potensiometri dan spektrofotometri, serta akurasi metode potensiometri terhadap 

metode spektrofotometri ditampilkan pada Tabel 5.10. 

Tabel 5.10. Data konsentrasi asam urat dalam sampel serum hasil analisis dengan metode 

potensiometri dan akurasi pada uji perbandingan metode 

No 

sampel 

Metode potensiometri Metode spektrofotometri 

(mg/dL) 
*)

 
Akurasi (%) 

M mg/dL 

1 4.77x10
-4

  7.6 8.1 94.22 

2 3.18x10
-4 

 5.1 5.2 97.85 

3 2.18x10
-4 

 3.5 3.7 94.27 

4 6.23x10
-4 

 10.0 10.3 96.78 

5 2.60x10
-4 

 4.2 4.5 92.44 
*) data dari laboratorium klinik 

 

Berdasarkan data batas deteksi, selektivitas dan akurasi yang diperoleh dari penelitian 

ini, maka metode potensiometri menggunakan sensor pasta karbon termodifikasi imprinting 

zeolit yang dikembangkan ini disarankan menjadi metode alternatif untuk penentuan kadar 

asam urat dalam sampel urin maupun serum darah. 

5.7 Luaran yang Dicapai 

Hasil penelitian tahun kedua ini telah dipublikasikan pada Collaboration Seminar of 

Chemistry and Industry (CoSCI) yang diadakan oleh Departemen Kimia FST Universitas 

Airlangga tanggal 5-6 Oktober 2016, selanjutnya manuscript terpilih untuk dimuat pada 

Journal of Chemical Technology and Metallurgy. Bukti luaran disajikan pada Lampiran 12. 
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BAB VI 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

6.1       Kesimpulan  

 Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan sebagai berikut. 

1. Kreatin, kreatinin, dan asam askorbat pada konsentrasi lebih tinggi dari konsentrasi 

normal dalam tubuh terbukti tidak mengganggu analisis asam urat secara 

potensiometri menggunakan elektroda pasta karbon-IZ. 

2. Metode potensiometri dengan elektroda pasta karbon-IZ memiliki limit deteksi 26 

kali lebih rendah dibandingkan batas bawah kadar normal asam urat dalam sampel 

darah, sehingga dapat digunakan untuk mendeteksi secara dini kadar asam urat 

dalam darah. 

3. Uji perbandingan hasil analisis asam urat secara potensiometri menggunakan 

elektroda pasta karbon-IZ dengan metode spektrofotometri menunjukkan akurasi 

yang tinggi, sehingga metode yang dikembangkan ini dapat diaplikasikan untuk 

analisis asam urat dalam sampel darah. 

 

6.2  Saran 

1. Diperlukan penelitian lebih lanjut tentang pengaruh penambahan komponen lain 

yang memiliki gugus fungsi mirip dengan asam urat dan terdapat dalam darah 

seperti glukosa dan senyawa golongan aldehid.  

2. Metode yang dikembangkan ini disarankan digunakan sebagai metode alternatif 

untuk penentuan kadar asam urat dalam darah pada bidang biomedis 
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LAMPIRAN  



 

 

Lampiran 1. Perhitungan pada Sintesis Zeolit 

 Rasio mol bahan-bahan yang digunakan: 

1 TEOS : 0,017 TBOT : 0,24 TPAOH : 21,2 H2O (Eimer, et al., 2008) 

 Massa relatif bahan: 

 Mr TEOS = 208,32 

 Mr TBOT = 340,32 

 Mr TPAOH = 203,365 

 Mr H2O = 18 

 Sehingga rasio massa bahan-bahan yang digunakan menjadi: 

35 TEOS : 0,9720 TBOT : 8,1999 TPAOH : 64,1097 H2O 

Maka banyaknya bahan-bahan yang dibutuhkan: 

a) TEOS 

1 mol TEOS =
m

Mr
 

 massa    = n x Mr 

massa          = 1 x 208,32 = 208,32 g 

 ρTEOS    = 0,9384 g/mL 

% TEOS      = 99% 

       m TEOS  = 
   

  
  208,32 = 210,4242 g 

  v TEOS   = 
m

 
 = 

        

      
 = 224,2372 mL 

b) TBOT 

0,017 mol TBOT  = 
m    

Mr
 

massa      = n x Mr 

massa  = 0,017 x 340,32 = 5,7854 g 

ρ TBOT  = 0,881 g/mL 

% TBOT   = 98% 

m TBOT = 
   

  
   ,78 4 g =  ,903  g 

v TBOT = 
m

 
 = 

      

     
 = 6,7009 mL 

c) TPAOH 

0,24 mol TBOT  = 
m    

Mr
 

massa      = n x Mr 

massa  = 0,24 x 203,365 = 48,8076 g 



 

 

ρ TPAOH  = 1,012 g/mL 

% TPAOH   = 40% 

m TPAOH = 
   

  
  48,8076 g = 122,019 g 

v TPAOH = 
m

 
 = 

       

     
 = 120,5721 mL 

d) H2O 

21,2 mol H2O = 
m    

Mr
 

massa      = n x Mr 

massa  = 21,2 x 18 = 381,6 g 

ρ H2O  = 1 g/mL 

Kandungan H2O dari campuran yang telah digunakan: 

- TEOS (100-99)%  = 1% 

Maka 1% TEOS = 
 

   
                 g 

- TBOT  (100-98)% = 2% 

Maka 2% TBOT    = 
 

   
  5,9035 = 0,1181 g 

- TPAOH (100-40)% = 60% 

Maka 60% TPAOH = 
  

   
  122,019 = 73,2114 g 

H2O yang harus ditambahkan 

H2O yang diperlukan - H2O yang terkandung dalam campuran 

 = 381,6             - (2,1042 + 0,1181 + 73,2114) 

 = 306,1663 g 

V H2O = 
 

 
 = 

        

 
          mL 

e) Asam urat yang ditambahkan  

Rasio mol asam urat/Si  = 0,0306 

1 mol TEOS          = 1 mol Si 

         

 
 = 0,0306 mol 

n asam urat          = 0,0306 mol 

massa asam urat          = n x Mr 

 = (0,0306) x 168,11 = 5,14417 g 

ρ asam urat = 1,87 g/mL 

V asam urat = 
 

 
 = 

      

    
 = 2,75089 mL 



 

 

 
Komposisi bahan pada pembuatan zeolit 

bahan rasio mol 
resep 

1 1/25 

TEOS 1 224,2 mL 9 mL 

TBOT 0,017 6,7 mL 0,3 mL 

TPAOH 0,24 120,6 mL 5 mL 

H2O 21,2 306,2 mL 12,3 mL 

Asam urat 0,0306 2,75 mL 0,11 mL 

 



 

 

Lampiran 2. Perhitungan pada Pembuatan Larutan Asam Urat 

 

 Pembuatan larutan induk asam urat 10
-2

 M 

Mr asam urat = 168,11 g/mol 

M = 
 

 
 = 

     

   
 

    

      
 

massa
 
= 

               

    
  

massa =
                      

    
 

massa = 0,1681 g 

 Pembuatan larutan asam urat 1 x 10
-4

 untuk penentuan koefisien selektivitas 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 1 x 10
-4 

V1  = 1 mL 

 

  



 

 

Lampiran 3. Perhitungan pada Pembuatan Larutan Buffer  

 

 Pembuatan larutan asam asetat 2 M 

 Mr asam asetat = 60,05 g/mol 

 ρ asam asetat  = 1,045 g/mL 

M = 
      

  
 

    

      
 

massa  = 
           

    
 

massa = 
           

    
 

massa = 12,01 gram 

ρ = 
     

 
 

v = 
     

 
 

v = 
     

     
 = 11,493       mL 

 Pembuatan larutan natrium asetat 2 M 

 Mr natrium asetat = 136,08 g/mol 

M = 
      

  
 

    

      
 

massa = 
              

    
 

massa  =  
               

    
Massa = 27,216 gram 

 Pembuatan larutan buffer asetat pH 5  

[H
+
] = Ka x 

         

          
 

pH = pKa + log 
          

         
 

pH = -log Ka + log 
          

         
 

5 = -log Ka + log 
          

         
 

5 = -log 1,76 x 10
-5

 + log 
          

         
 

5= 4,7545 + log 
          

         
 

log 
          

         
= 0,2455 

          

         
 = 10

0,2455 



 

 

          

         
= 1,7599 

          =           x 1,7599 

          

      
= 1,7599 x 

         

      
 

n          = 1,7599 x           

(2MxV)          = 1,7599 x (2MxV)        

V          = 1,7599 x V        

V          + V        = 100 mL 

1,7599 (V         + V        = 100 mL 

2, 7599 x V        = 100 mL 

V        = 
      

      
 

V        = 36,2332 mL ≈ 36 mL 

V          = 1,7599   x V        

 V          =  1,7599  x 36,2332  

V          = 63,7668 mL ≈ 64 mL 

  



 

 

Lampiran 4. Perhitungan pada Pembuatan Larutan Kreatin 

 

 Pembuatan larutan induk kreatin 10
-2

 M 

Mr kreatin monohidrat = 149 g/mol 

M = 
 

 
 = 

     

      
 

10
-2 

= 
 

  
  

10
-2

  = 
     

   
 

g  = 1,49 g/100 mL = 0,1490 g/100 mL 


 Pembuatan larutan kerja kreatin 10

-3 
M  

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 10
-3 

V1  = 10 mL 

 Pembuatan larutan kreatin untuk penentuan koefisien selektifitas 


 Pembuatan larutan kreatin 0,1 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-3

 = 100 x 0,1 x 10
-4 

V1  = 1,0 mL 


 Pembuatan larutan kreatin 0,3 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-3

 = 100 x 0,3 x 10
-4 

V1  = 3,0 mL 


 Pembuatan larutan kreatin 1,0 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 1,0 x 10
-4 

V1  = 1,0 mL 


 Pembuatan larutan kreatin 3,0 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 3,0 x 10
-4 

V1  = 3,0 mL 

  



 

 

Lampiran 5. Perhitungan pada Pembuatan Larutan Kreatinin 

 

 Pembuatan larutan induk kreatinin 10
-2

 M 

Mr kreatinin = 113 g/mol 

M = 
 

 
 = 

     

      
 

10
-2 

= 
 

  
  

10
-2

  = 
     

   
 

g  = 1,13 g/100 mL = 0,1130 g/100 mL 


 Pembuatan larutan kerja kreatinin 10

-3 
M  

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 10
-3 

V1  = 10 mL 

 Pembuatan larutan kreatinin untuk penentuan koefisien selektifitas 


 Pembuatan larutan kreatinin 0,1 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-3

 = 100 x 0,1 x 10
-4 

V1  = 1,0 mL 


 Pembuatan larutan kreatinin 0,3 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-3

 = 100 x 0,3 x 10
-4 

V1  = 3,0 mL 


 Pembuatan larutan kreatinin 1,0 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 1,0 x 10
-4 

V1  = 1,0 mL 


 Pembuatan larutan kreatinin 3,0 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 3,0 x 10
-4 

V1  = 3,0 mL 

  



 

 

Lampiran 6. Perhitungan pada Pembuatan Larutan Asam Askorbat 

 Pembuatan larutan induk asam urat 10
-2

 M 

Mr asam urat = 176 g/mol 

M = 
 

 
 = 

     

      
 

10
-2 

= 
 

  
  

10
-2

  = 
     

      
 

g  = 1,76 g/100 mL = 0,1760 g/100 mL 


 Pembuatan larutan kerja asam askorbat 10

-3 
M  

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 10
-3 

V1  = 10 mL 


 Pembuatan larutan kerja asam askorbat 10

-4 
M  

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-3

 = 100 x 10
-4 

V1  = 10 mL 

 Pembuatan larutan asam askorbat untuk penentuan koefisien selektifitas 


 Pembuatan larutan asam askorbat 0,5 x 10

-5 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-4

 = 100 x 0,5 x 10
-5 

V1  = 5 mL 


 Pembuatan larutan asam askorbat 0,1 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-3

 = 100 x 0,1 x 10
-4 

V1  = 1 mL 


 Pembuatan larutan asam askorbat 1,0 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 1,0 x 10
-4 

V1  = 1 mL 


 Pembuatan larutan asam askorbat 5,0 x 10

-4 
M 

V1 x M1 = V2 x M2 

V1 x 10
-2

 = 100 x 5,0 x 10
-4 

V1  = 5 mL 

 



 

 

 

Lampiran 7. Perhitungan Koefisien Selektivitas  

Kurva standar larutan asam urat 

Konsentrasi asam urat (M) Potensial (mV) 

10
-6

 -57.6 

10
-5

 -34.1 

10
-4

 -23.0 

 

 
 

1. Pengukuran terhadap kreatin 

No. 
Konsentrasi larutan 

(M) 

Potensial    

replikasi 1 replikasi 2 replikasi 3 

a AU 10
-4

 + Kreatin 0,1x10
-4

 -33,7 -33,8 -33,6 -33,7 

b AU 10
4
 + Kreatin 0,3x10

-4 -30,6 -30.4 -30.5 -30,5 

c AU 10
4
 + Kreatin 1,0x10

-4 -27,7 -27,9 -27,6 -37,73 

d AU 10
4
 + Kreatin 3,0x10

-4 -25,0 -25,1 -25,4 -35,17 

 

Perhitungan 

a.      = 
     

       
    

      = 
         

             
       

                 = -7,5928 x 10
10

 

b.      = 
     

       
    

      = 
         

             
       

                 = -2,3339 x 10
10

 

c.      = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -8,5921 x 10
3
 

d.      = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -2,9706 x 10
6
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p
o
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n
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al

 (
m

V
) 

log C (M) 

y = 17.3x + 48.26 

R² = 0.999 

 



 

 

 

2. Pengukuran terhadap kreatinin 

No. 
Konsentrasi larutan (M) Potensial    

replikasi 1 replikasi 2 replikasi 3 

a AU 10
-4

+Kreatinin 0,1x10
-4 

 -30,1 -30,1 -30,3 -30,17 

b AU 10
4
 + Kreatinin 0,3x10

-4 
-32,4 -32,4 -32,4 -32,4 

c AU 10
4
 + Kreatinin 1,0x10

-4 
-31,2 -31,4 -31,4 -31,33 

d AU 10
4
 + Kreatinin 3,0x10

-4 
-33,6 -33,9 -33,9 -33,8 

 

Perhitungan 

a.      = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -6,1492 x 10
10

 

         = 
     

       
    

      = 
         

             
       

                 = -2,6438 x 10
9 

         = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -6,7001 x 10
7
 

       = 
     

       
    

      = 
         

             
       

                 = -2,8239 x 10
6
 

 

3. Pengukuran terhadap asam askorbat 

No. 
Konsentrasi larutan 

(M) 

Potensial    

replikasi 1 replikasi 2 replikasi 3 

a AU 10
-4

 + AA 0,5x10
-5

 -33,2 -32,9 -32,5 -32,87 

b AU 10
4
 + AA 0,1x10

-4 
-32,2 -32,4 -32,4 -32,37 

c AU 10
4
 + AA 1,0x10

-4 
-32,6 -32,6 -32,2 -32,47 

d AU 10
4
 + AA 5,0x10

-4 
-31,0 -31,0 -30,9 -30,97 

 

a.      = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -5,8493 x 10
11 

         = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -7,1267 x 10
10

 

       = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -7,1647 x 10
7 

       = 
     

       
    

      = 
         

              
       

                 = -5,2305 x 10
5 

 

 



 

 

Lampiran 8. Hasil Analisis dengan Adsorpsi-Desorpsi N2 
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Lampiran 9. Difraktogram Zeolit TS-1 

  



 

 

Lampiran 10. Spektra FTIR Asam Urat, zeolit, NIZ dan imprinting zeolit 

Spektra asam urat 

 
 

 

  



 

 

Spektra FTIR Zeolit TS-1 

 
 

 

 

  



 

 

Spektra FTIR NIZ 

 

 

 

  



 

 

Spektra FTIR IZ 

 

 



 

 

Lampiran 11. Personalia Peneliti dan Pembagian Tugas 

 

No Nama/NIDN 
Instansi 

asal 

Bidang 

Ilmu 

Alokasi waktu 

(jam/minggu) 
Uraian Tugas 

1 
Dr. Miratul Khasanah, M.Si 

NIDN. 0004036705 

FST 

Unair 

Kimia 

Analitik 
5 

Pembuatan sensor, 

karakterisasi sensor, 

uji kinerja sensor, 

analisis sampel, 

interpretasi data, 

pelaporan 

2 
Dr. Muji Harsini, M.Si 

NIDN. 0002056405 

FST 

Unair 

Kimia 

Analitik 
5 

Sintesis imprinting 

zeolit, preparasi 

sampel 

3 
Alfa Akustia W., S.Si., M.Si 

NIDN. 0005058503 

FST 

Unair 

Kimia 

Anorga-

nik 

5 

Sintesis dan 

karakterisasi 

imprinting zeolit 

4 Roch Adi Prasetya 
FST 

Unair 

Analis 

Kimia 
3 

Menyiapkan bahan 

kimia dan teknisi 
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5 Wagiman 
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Laboran 
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Lampiran 12. Bukti luaran penelitian tahun 2016 

1. Sertifikat seminar internasional CoSCI 2016  

2. Bukti accepted manuscript pada jurnal internasional (terindeks scopus) 

3. Manuscript yang teraccept pada Journal of Chemical Technology and Metallurgy 

beserta hasil review dari 2 reviewer 

 

 



 

 

1. Sertifikat seminar CoSCI 2016 

 



 

 

Bukti accepted manuscrip dari jurnal internasional 

 



 

 

Hasil review manuscript pada JCTM 

 



 

 

 



 

 

 



 

 

Manuscript hasil revisi 

 

 

 



 

 

 

 



 

 

 



 

 

 



 

 

 


