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STUDI ANALISIS KOBALT SECARA KOLORIMETRY DENGAN 1-NITROSO-2-NAFTOL

Gunawan
Laboratorium Kimia Analitik Jurusan Kimia
F MIPA Universitas Diponegoro Semarang 50275

ABSTRAK

Penelitian tentang studi analisis kobalt secara kolorimetri dengan 1-nitroso-2-naftol telah dilakukan. Reaksi pembentukan
kompleks dilakukan pada pH 9 Hasil penelitian diperoleh kompleks kobalt yang terbentuk mempunyai bilangan koordinasi
tiga Kompleks yang terbentuk mengikuti alur Hukum Beer sampai konsentrasi 4 107 M. Adanya ion nikel dan ion besi
masing-masing sampai konsentrasi 20 mg/L dan 3 mg/1. tidak memebertkan gangguan analisis, sedangkan konsentrasi
besi lebih besar dari 6 mg/l. menyebabkan deviasi positif.

Kata kunci: kolorimetri, kompleks kobalt, interferensi.

ABSTRACT

The research of analysis strudy of cobalt with I-nitroso-2-naphtol had been done specctrophotometrically. The complexa-
tion reaction was performed at pH of 9. The research showed that the cobalt complex had coordination number three. The

Jormed complex followed the Beer's Law plot until the concentration of 4.10°° M. The presence of nickel and iron ions had

no interferences up fo conceniration of 20 mg/L for the former and 5 mg/L for the latter., while the iron ion concentration
more than 6 mg/L gave positive deviation.

Keywords: Colorimetry, cobalt complex, interference.

PENDAHULUAN

Analisis kobalt dalam air atau batuan dengan kolori-
metri belum ada prosedur baku, yang baku biasanya
dianalisis dengan spektrofotometri serapan atom. Se-
hingga perlu dipelajari kemungkinan penggunaan -
nitroso-2-naftol untuk pengompleks kobalt sehingga
dapat dianalisis secara kolorimetri.

Kolorimetri merupakan metoda penentuan analit (zat
yang dianalisis, baik itu anion maupun kation) yang
berwarna dan dibandingkan dengan larutan standar.
Analit tersebut dapat dibuat berwarna dengan mengu-
bah menjadi spesies yang berwarna (seperti Mn®'
vang tidak berwarna diubah menjadi MnQO,” yang ber-
warna dengan adanya S,0; )

Atau direaksikan dengan zat pembentuk warna (chro-
mogenic agent) sehingga menjadi kompleks berwarna
Analit + zat pembentuk warna == kompleks berwarna
Contoh: Fe'* + CNS™ = [Fe(CNS)s]"

Tidak berwarna merah

Ni¥* + DMGT==[Ni(DMG),]

Tidak berwarna merah
Reaksi pembentukan kompleks merupakan reaksi
pembentukan ikatan kovalen koordinasi (reaksi asam-
basa Lewis), yaitu adanya atom/molekul yang me-
nyumbangkan pasangan elektron (basa Lewis) dan

atom atau ion yang menerima pasangan elektron
(asam Lewis). Atom/molekul yang menyumbangkan
pasangan elektron dikenal dengan sebutan ligan, yang
mempunyal syarat mempunyai pasangan elektron be-
bas yang dapat disumbangkan ke atom penerima. Li-
gan dapat berupa atom/molekul yang bermuatan atau
netral. Sedangkan atom/ion yang menerima pasangan
elektron disebut atom/ion pusat yang mempunyai sya-
rat harus memiliki orbital atom kosong. Atom yang
bertindak sebagai atom pusat umumnya adalah ion lo-
gam transisi. Ligan yang mempunyai satu pasang elek-
tron bebas (lone pair electrons) disebut ligan uniden-
tat, sedangkan glisin mempunyai ligan bidentat. Ligan
yang mempunyai lebih dari dua pasang elektron bebas
disebut ligan polidentat, misalnya asam etilendiamin
tetraasetat. Sedangkan ion logam yang bertindak seba-
gai atom pusat antara lain perak, nikel, seng, besi, tem-
baga, timbal, raksa, kadmium, mangan dan kobalt
(Basolo, 1968).

Kobalt merupakan atom logam transisi pada sistem
periodik unsur terletak pada golongan VIII B. Kobalt
pada reaksi pembentukan kompleks (yang berada da-
lam bentuk ionnya) berperan sebagai atom pusat, se-
dangkan 1-nitroso-2-naftol mampu menyumbangkan
dua pasang elektron bebasnya (ligan bidentat), sehing-
ga dengan ion Co"' bisa membentuk kompleks chela-
te. lon Co®' menyediakan orbital kosong untuk pasa-
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ngan elektron bisa dsp’? atau sp’, sedangkan Co’'
orbital kosong untuk pasangan elektron bisa d’sp’
atau sp’d’®

Senyawa |-nitroso-2-naftol dapat disintesis dari «-
naftol dengan reaksi seperti pada lampiran 1.

Setelah direaksikan dengan petroleum ether diperoleh
l-nitroso-2-naftol dengan titik leleh 106°C dan Ka
2.10™ kelarutan dalam air 1,06 10” dan 1,35 M dalam
CHCIl; (Cram, D.J. dan Hammond, G.S., 1964, dan
Vogel, AL, 1989).

BAHAN-ALAT DAN METODA

Bahan: a-naftol, NaOH, H,SQ,, NaNO,, petroleum
ether, Co(NQOs),.6H,0, NiCl,.6H,0, FeCl;.6H,0, aku-
ades, H,0, semuanya dalam kualitas pa E. Merck.
Alat: seperangkat spectronic-20D, labu alas bulat, pe-
ngaduk magnet, corong pisah, gelas beaker, pipet vo-
lume, pipet ukur, penangas air, termometer, desikator,
oven, gelas arloji, labu takar.

Metoda
Pembuatan 1-nitroso-2-naftol

Sebanyak 10 g (0,07 mol) a-naftol dilarutkan dalam
larutan hangat yang berisi NaOH 2,8 g (0,07 mol) da-
lam 120 mL akuades dalam labu alas bulat 500 mL
yang dilengkapi pengaduk magnet Campuran didingin-
kan sampai 0°C dalam pendingin es kemudian ditam-
bah 5 g (0,0725 mol) serbuk NaNO,. Campuran terse-
but diaduk sambil ditambahkan 22¢ (16,65mL) H,SO,
(5,6M) melalui corong pisah dengan waktu penamba-
han total 90 menit dan temperatur dijaga tetap 0°C.
Campuran diaduk selama beberapa jam dengan tem-
peratur tetap 0°C. Setelah reaksi berakhir endapan di-
saring menggunakan pompa vakum dan dicuci dengan
air. Endapan 1-nitroso-2-naftol yang diperoleh ber-
warna kuning pucat, kemudian diletakkan dalam desi-
kator selama 4 hari, warna endapan menjadi coklat ge-
lap dengan titik leleh 106°C dan berat sekitar 11,5 g

Pembuatan larutan standar

Larutan standar 1-nitroso-2-naftol 1. 10°M. Padatan
1-nitroso-2-naftol 0,1732 g dilarutkan dalam etanol
sampai volume 1 L.

Larutan standar Co”'. Sebanyak 0,46 g Co(NO,),.6H,0
dilarutkan dalam akuades sampai volume 500mL. Un-
tuk mengoksidasi Co®' menjadi Co®" digunakan H,0,.

Larutan standar Ni*' 1000 mg/L. Sebanyak 2,0236 g
NiCl,.6H,0 dilarutkan dalam akuades sampai volume
500 mL.

Larutan standar Fe’' 1000 mg/L. Sebanyak 2,4189 g
FeCl;.6H,0 dilarutkan dalam akuades sampai volume
500 mL.

Buffer Ph 9. Campuran ammonia dan ammonium
klorida dicampur sampai diperoleh pH 9,0 (dengan
menggunakan pH meter).

Studi analisis kobalt

Penentuan panjang gelombang optimum dan pH opti-
mum yang memberikan serapan maksimum, Sederet la-
rutan kompleks dengan konsentrasi sama tetapi mem-
punyai pH bervariasi. Kemudian diukur serapannya
pada daerah tampak dengan variasi panjang gelombang,

Penentuan banyaknya mol ligan dalam senyawa kom-
pleks dengan metoda perbandingan mol. Sederet laru-
tan kompleks yang mengandung penyusun dengan
konsentrasi tetap (1-nitroso-2-naftol) sedangkan Co®"
divariasi. Serapannya diukur pada panjang gelombang
optimum.

Studi lineraritas kurva standar. Sederet larutan kom-
pleks dengan konsentrasi kobalt bervariasi diukur se-
rapannya pada panjang gelombang optimum.

Studi interferensi. Interferensi nikel dan besi dipelaja-
r1 dengan ser larutan kompleks dengan konsentrasi te-
tap tetapi konsentrasi nikel dan bes: bervariasi, kemu-
dian diukur serapannya pada pamjang gelombang
optimum,

Hasil dan Pembahasan

Pembahasan

Studi analisis kompleks kobalt-1-nitroso-2-naftol dari
pengamatan penentuan panjang gelombang dan pH
seperti diberikan oleh kurva pada gambar 1. Dari kur-
va tersebut terlihat bahwa senyawa kompleks yang
terjadi mempunyali serapan maksimum pada panjang
gelombang 405 nm dan dalam suasana basa antara 8-
1. Dalam suasana asam kompleks tersebut mempu-
nyai serapan pada panjang gelombang yang sama de-
ngan serapan dari ligan schingga akan kesulitan da-
lam pengamatannya. Pada penelitian in1 selanjutnya
digunakan pH 9.
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Gambar 1 Penentuan panjang gelombang pada pH optimum

Banyaknya ligan yang berikatan dengan ion dari atom
pusat dalam senyawa kompleks kobalt-1-mtroso-2-naf-
tol ditentukan dengan metoda perbandingan mol. Dari
kurva gambar 2 terlihat kurva mulai berubah arah/
slop pada fraksi mol 0,7355, sehingga jumlah ligan
yang terikat oleh atom pusatadalah 0,7355/0,265=2.77
=3 Dengan jumlah ligan | -nitroso-2-naftol sebanyak ti-
gabuah karena merupakan ligan bidentat maka bentuk
geometri molekul chelate tersebut ada-lah oktahedral.

absorbansi

T T ™ T e . 5

Q 02 0,4 0,6 0,8 1

Fraksi mol ligan 1-nitroso-2-naftol

Gambar 2. Penentuan jumlah ligan yang terikat oleh Co™'.

Harga linearitas Co(l-nitroso-2-naftol); dar1 gambar 3
diperoleh sampai konsentrasi kobalt 4 10" M dengan
R?=0,9943 (Gambar 3b), setelah konsentrasi itu mem-
berikan linearitas yang tidak baik (R*=0,9316) (gam-
bar 3a). Sehingga pada konsentrasi sampai 4 10° M
dapat digunakan untuk analisis kuantitatif, karena me-
ngikuti Alur Hukum Beer.
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Gambar 3. Kurva standar kompleks kobalt.

Adanya 1on nikel dalam larutan sampel pada kadar di
bawah 20 mg/L tidak memberikan gangguan/interfe-
rensi yang berarti, seperti ditunjukkan pada gambar 4.
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Gambar 4 Pengaruh ion nikel terhadap absorpsi kompleks
kobalt.

Adanya 1on besi dalam larutan sampel pada kadar di
bawah 5 mg/L tidak menimbulkan gangguan, seperti
ditunjukkan pada gambar 5. Tetapi adanya ion besi le-
bih besar dari 6 mg/l. menyebabkan adanya interfe-
rensi positif (menaikkan absorbansi).

Interferensi positif disebabkan karena kompleks yang
terbentuk dari reaksi besi dengan 1-nitroso-2-naftol
mempunyai warna yang hampir sama dengan kom-
pleks kobalt.

Berdasarkan tabel sistem periodik unsur besi, kobalt
dan nikel terdapat pada satu golongan yang sama ya-
itu VIII B, sehingga ketiganya diharapkan mempu-
nyai sifat yang mirip, yang berakibat akan memberi-
kan gangguan dalam analisisnya.
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Gambar 5 Pengaruh ion besi terhadap absorbansi kompleks
kobalt.

KESIMPULAN

Senyawa 1-nitroso-2-naftol dapat membentuk kom-
pleks dengan kobalt yang mempunyai warna kuning
kecoklatan yang cukup stabil. Kompleks yang terben-
tuk mematuhi alur Hukum Beer sampai konsentrasi 4
10° M. Adanya nikel dan besi dalam konsentrasi yang
kecil tidak mengganggu analsisis kobalt dengan pe-
ngompleks 1-nitroso-2-naftol.
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