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Abstrak— Telah dilakukan penelitian mengenai perbandingan
metode permanganometri dan serimetri dalam menentukan kadar
besi(ll). Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui metode titrasi
yang lebih efektif dalam menentukan kadar besi(ll). Penetapan kadar
besi dilakukan pada larutan Fe (1) yang telah diketahui
konsentrasinya. Larutan Fe (Il) yang digunakan adalah larutan
dengan konsentrasi Fe (1) sebesar 5 ppm. Pengukuran dilakukan
dengan mentitrasi larutan Fe (I11) 5 ppm dengan menggunakan dua
metode berbeda yakni permanganometri dan serimetri. Pada metode
permanganometri larutan Fe (1) 5 ppm dititrasi menggunakan larutan
permanganat, sedangkan pada metode serimetri larutan Fe (11) 5 ppm
dititrasi menggunakan Larutan Ce (IV). Kadar besi yang terukur
dengan metode permanganometri sebesar 4,8561 ppm dengan %
recovery sebesar 97,122%, sedangkan kadar besi yang terukur
dengan metode serimetri sebesar 4,8649 ppm dengan % recovery
sebesar 97,298%. Hal ini menunjukkan bahwa keduanya merupakan
metode yang sama baik dalam menentukan kadar Fe (11).

Kata Kunci— Ce(IV); Fe(ll); permanganat; permanganometri
Serimetri; titrasi.

I. PENDAHULUAN

B esi merupakan logam sering dijumpai dalam kehidupan
sehari-hari. Hal ini karena besi mempunyai berbagai
macam kegunaan. Selain itu, besi merupakan logam terbanyak
di dalam perut bumi setelah aluminium. Hal ini menyebabkan
industri produksi besi berkembang cukup pesat [1]. Logam
besi memiliki sifat antara lain, memiliki kemampuan yang baik
sebagai penghantar listrik (konduktor), penghantar panas,
dapat membentuk alloy dengan logam lain, dapat ditempa dan
dibentuk [2]. Karena sifat-sifatnya yang khas ini maka logam
ini cukup populer di dalam bidang industri. Tidak hanya itu, di
bidang kesehatan besi juga terkandung dalam obat penambah
darah. Obat penambah darah mempunyai ukuran dosis tertentu
untuk dapat dikonsumsi oleh penderita anemia [3]. Zat besi
yang diperlukan tubuh sekitar 150-300 mg per hari [4]. Untuk
mengatasi anemia, tubuh memerlukan asupan zat besi yang
cukup karena jika berlebihan maka akan menyebabkan
permeabilitas dinding pembuluh pembuluh darah kapiler
meningkat, sehingga plasma darah merembes keluar yang
mengakibatkan volume darah menurun dan hipoksia jaringan

menyebabkan asidosis [5]. Oleh karena itu, diperlukan sebuah
metode untuk menentukan kadar besi dalam suatu sampel.

Penentuan kadar besi ada berbagai macam, salah satunya
adalah dengan metode titrimetri. Menurut buku Farmakope
Indonesia, penetapan kadar besi dapat dilakukan dengan
menggunakan metode serimetri [6]. Metode serimetri
merupakan metode titrasi yang menggunakan prinsip reaksi
redoks di dalamnya. Metode ini memiliki kelebihan
diantaranya adalah larutannya (serium(1V) sulfat) lebih stabil
dalam penyimpanan, merupakan oksidator yang baik,
larutannya kurang berwarna sehingga jelas pembacaan titik
akhir dengan indikator [7]. Metode ini merupakan metode
yang baik, namun metode serimetri ini menjadi jarang disukai
karena bahannya yang tergolong mahal [8].

Melihat dari kekurangan metode serimetri yang bahannya
tergolong mahal maka dalam penelitian ini akan ditelaah
kembali kemungkinan menggunakan metode titrasi lain yang
juga  menggunakan  prinsip  reaksi  redoks  yaitu
permanganometri. Permanganometri merupakan salah satu
metode titrasi yang menggunakan prinsip reaksi reduksi dan
oksidasi. Metode ini merupakan suatu metode yang sering
digunakan karena permanganometri memiliki kelebihan antara
lain  Permanganometri merupakan oksidator kuat, tidak
memerlukan indikator, mudah diperoleh dan terjangkau [9].
Adapun kekurangan dari metode ini adalah larutan ini tidak
stabil dalam penyimpanan, jadi harus sering dilakukan
pembakuan [7].

I1. URAIAN PENELITIAN

A. Preparasi Larutan Stok

Penelitian ini diawali dengan membuat berbagai larutan stok
antara lain larutan Fe(ll) 50 ppm sebagai larutan standar
primer untuk serium(1V), larutan H,SO4 6N, larutan MnO4 20
ppm sebagai titran pada metode permanganometri, larutan
Ce(1V) 100 ppm sebagai titran pada metode serimetri, larutan
C204% 50 ppm sebagai larutan standar primer untuk larutan
MnOy, dan larutan Fe(Il) 5 ppm sebagai sampel.
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B. Standarisasi Larutan MnOgs

Larutan MnO4 20 ppm distandarisasi dengan larutan C,04*
100 ppm 5 mL. Sebelumnya larutan C,0,> 100 ppm
ditambahkan dengan H»SOs 6N sebanyak 5 tetes kemudian
dipanaskan hingga temperatur 70-80°C. Titrasi dilakukan
secara cepat dan suhu selama titrasi tidak boleh kurang dari
60°C. Prosedur tersebut diulangi sebanyak tiga kali dan
digunakan larutan blanko (Campuran Aqua DM 5 mL dengan
5 tetes H,SO4 6N) sebagai pembanding.

C. Standarisasi Larutan Ce(1V)
Larutan Ce** 100 ppm vyang telah dibuat, distandarisasi

dengan larutan Fe?* 50 ppm 5 mL dan digunakan 1 tetes feroin
sebagai indikator. Prosedur diulang sebanyak tiga kali dan
digunakan larutan blanko (campuran aqgua DM 5 mL denganl
tetes indikator feroin) sebagai pembanding

D. Pengukuran Kadar Besi(l1) Menggunakan Metode
Permanganometri

Larutan Fe?* 5ppm yang telah dibuat diambil 5 mL dan
dimasukkan dalam erlenmeyer 5 mL dan ditambahkan H,SO4
6N sebanyak 5 tetes, larutan tersebut kemudian dititrasi
dengan menggunakan larutan MnQ,4 yang telah distandarisasi.
Prosedur diulang sebanyak tiga kali dan dicatat volume yang
dibutuhkan hingga titik akhir titrasi tercapai, lalu dihitung
berapa kadar besi yang terukur.

E. Pengukuran Kadar Besi(ll) Menggunakan Metode
Serimetri

Larutan Fe®* 5ppm yang telah dibuat diambil 5 mL dan
dimasukkan dalam erlenmeyer 5 mL dan ditambahkan
indikator feroin sebanyak 1 tetes, larutan tersebut kemudian
dititrasi dengan menggunakan larutan Ce** yang telah
distandarisasi. Prosedur diulang sebanyak tiga kali dan dicatat
volume yang dibutuhkan hingga titik akhir titrasi tercapai, lalu
dihitung berapa kadar besi yang terukur.

I11. HASIL DAN DISKUSI

A. Standarisasi Larutan MnOs+

Larutan KMnO, dibuat dengan cara melarutkan padatannya
dengan aqua DM kemudian dilakukan pemanasan hingga 30
menit. Pemanasan selama 30 menit bertujuan untuk
mempercepat reaksi antara MnO,4 dengan zat pengotor organik
yang terdapat dalam pelarut. Di dalam air KmnO. mengalami
reduksi menjadi padatan MnO, yang berwarna coklat.
Kemudian dilakukan pendiaman agar MnO, mengendap
setelah itu diambil 5 mL dan diencerkan dalam labu ukur 100
mL. Pemisahan padatan MnO; dari larutan dengan cara seperti
itu dilakukan karena KMnO, tidak dapat disaring dengan
kertas saring. Kertas saring merupakan zat organik sedangkan
KMnO4 tidak stabil jika berinteraksi dengan zat organik.

Larutan KMnO, selanjutnya distandarisasi  dengan
menggunakan asam oksalat (H.C,O4) sebagai standar
primernya. KMnO4 mula-mula dimasukkan ke dalam buret 50
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mL. Selanjutnya asam oksalat ditambahkan dengan asam sulfat
6N sebanyak 5 tetes. Fungsi penambahan asam sulfat adalah
untuk memberikan suasana asam. hal ini dilakukan karena titik
akhir titrasi lebih mudah diamati bila reaksi dilakukan dalam
suasana asam dan reaksi H.SO4 tersebut tidak menghasilkan
produk dan tidak bereaksi dengan titran. Pada suasana asam
zat ini akan mengalami reduksi menghasilkan ion Mn?* yang
tidak berwarna sedangkan Apabila reaksi dilakukan dalam
suasana pada pH netral atau sedikit basa maka akan terbentuk
padatan MnO; yang berwarna coklat yang dapat mengganggu
dalam penentuan titik akhir titrasi. Sebelum dilakukan
standarisasi asam oksalat dipanaskan pada suhu 70-80°C
fungsi pemanasan adalah untuk mempercepat reaksi antara
KMnO, dengan asam oksalat karena pada suhu kamar reaksi
antara keduanya cenderung lambat sehingga akan sulit untuk
menentukan titik akhir reaksi.
Tabel 1. Volume MnOg4 yang digunakan saat standarisasi

L Volume MnQgs yang
Standarisasi ke .
digunakan (mL)

1 7,2

2 7,0

3 6,9
Vrata-rata 7,033
Vblanko 0,5

Standarisasi KMnO, menggunakan asam oksalat ini tidak
menggunakan indikator eksternal untuk menentukan titik akhir
reaksinya. Hal ini disebabkan KMnOQO, sendiri selain bertindak
sebagai titran, ia juga bertindak sebagai indikator (auto
indicator). Titik akhir titrasi ditunjukkan dengan perubahan
warna dari bening menjadi merah muda sekali. Warna merah
muda timbul akibat kelebihan ion permanganat. Satu tetes
kelebihan ion permanganat akan menimbulkan warna merah
muda yang cukup jelas terlihat. Berikut adalah reaksi dari
standarisasi KMnO4 dengan menggunakan asam oksalat.

MNOs* ag) + 8H*(ag) + 5€° —> Mn?* aq) + 4H20¢)
C,04* (aq) > 2C0Oy g + 2¢ +

2MnO44+(aq)+16H+(aq)+5C2042‘(aq)% 2Mn?* gy + 10COy(q) +
8HZO(|)

Dari percobaan yang dilakukan secara triplo (pengulangan 3
kali) didapat volume rata-rata yang digunakan untuk
menstandarisasi kalium permanganat dengan menggunakan
larutan C,04% 50 ppm adalah 7,003 mL dengan koreksi blanko
sebesar 0,5 mL. Sehingga didapatkan konsentrasi MnOs
dalam larutan sebesar 20,6717 ppm dengan galat yang cukup
bagus yaitu 3,40%.

B. Standarisasi Larutan Ce(I1V)

Standarisasi dilakukan untuk mengetahui secara pasti
konsentrasi dari Ce(SO4)2. Sebelumnya larutan serium (1V)
sulfat dibuat dari padatan Ce(SO4)2.4H,O yang dilarutkan
dalam 20 mL asam sulfat. Asam sulfat disini berfungsi sebagai
pelarut padatan Ce(SO4)2.4H,0 Setelah larut barulah larutan
diencerkan dengan aqua DM.

Larutan Ce(SO)s merupakan larutan standar sekunder,
sehingga dalam penggunaannya diperlukan standarisasi
terlebih dahulu menggunakan larutan standar primernya untuk
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mengetahui konsentrasinya secara pasti. Larutan standar
primer yang digunakan adalah Ferrous Amonium Sulfat (FAS).
Standarisasi larutan serium (IV) sulfat dengan FAS
menggunakan ferroin sebagai indikator. Feroin merupakan
kompleks merah terang yang terbentuk dari ortofenantrolin
basa dan ion besi (lI). Penentuan titik akhir titrasi
menggunakan indikator ini cukup mudah karena perubahan
warnanya cukup signifikan yakni dari merah menjadi biru
pucat. Berikut ini adalah reaksi dari indikator feroin yang
menyebabkan terjadinya perubahan warna.
[(ClegNz)sFE]ZJr > [(ClegNz)Fe:PJr + e
merah biru muda
Menurut reaksi di atas indikator ferroin mengandung ion
Fe?*. Sehingga untuk mengurangi tingkat kesalahan dalam
standarisasi maka perlu dilakukan koreksi blanko setelah
standarisasi dilakukan. Pada standarisasi serium (I1V) sulfat

reaksi yang terjadi antara serium (IV) sulfat dengan
menggunakan FAS adalah sebagai berikut.

Ceteq + € )

Fe" ag) Fe¥ g + € +

Ce* (aq) + FE*(ag) Ce* (ag) + Fe¥ (a0
Dari reaksi ini dapat diketahui bahwa berat ekivalen (BE)
dari besi (II) amonium sulfat sama dengan berat molekulnya
karena tiap 1 molekul besi (Il) sulfat setara dengan 1 mol
serium (IV) yang berarti setara dengan 1 elektron sehingga
ekuivalensinya 1 [7].menurut reaksi di atas indikator ferroin
mengandung ion Fe?*. Sehingga untuk mengurangi tingkat
kesalahan dalam standarisasi maka dilakukan koreksi blanko.
Tabel 2. Volume Ce** yang digunakan saat standarisasi

Standarisasi | Volume Ce* yang
ke digunakan (mL)
1 9,9
2 9,6
3 9,7
Viata-rata 9,733
Vblanko 2,2

Dari percobaan yang dilakukan secara triplo (pengulangan 3
kali) didapat volume rata-rata yang digunakan untuk
menstandarisasi serium (IV) sulfat dengan menggunakan
larutan besi (1) 50 ppm adalah 9,733 mL dengan koreksi
blanko sebesar 2,2 mL. Sehingga didapatkan konsentrasi
serium (1V) dalam larutan sebesar 83,2453 ppm dengan galat
sebesar 16,76% Persen galat sebesar ini kemungkinan
dikarenakan serium (1V) sulfat merupakan oksidator Kkuat
sehingga ia akan dengan mudah mengalami reduksi bila terjadi
interaksi dengan zat lain yang merupakan reduktor.

C. Perbandingan Metode Permanganometri dan Serimetri

Tujuan dari percobaan ini adalah untuk membandingkan
metode permanganometri dan serimetri. Tahap awal yang
dilakukan dalam penentuan kadar besi baik pada metode
serimetri dan permanganometri adalah pembuatan larutan Fe?*
5 ppm. Larutan ini dibuat dari padatan Fe(NH4)2(SO4)2.6H.0
atau ferrous amonium sulfat hexahidrat. Mula-mula padatan
tersebut digunakan untuk membuat larutan Fe?* 100 ppm
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kemudian dilakukan pengenceran hingga konsentrasi menjadi
5 ppm. Selanjutnya larutan. Fe?* 5 ppm barulah diuji
menggunakan kedua metode tersebut. Parameter yang
digunakan adalah persen recovery, semakin dekat persen
recovery dengan konsentrasi sebenarnya maka semakin baik
metode tersebut untuk digunakan.

Tabel 3. Volume larutan MnOa4 yang diperlukan pada saat titrasi

sampel
Titrasi ke | Konsentrasi awal | Volume Ce*
1 1,0mL
2 5 ppm 1,1mL
3 0,9 mL
Vrata—rata 1,0 mL

Pada metode permanganometri, titrasi dilakukan tanpa
menggunakan indikator, karena ion permanganat menghasilkan
warna yang cukup jelas. Artinya, ion permanganat selain
berperan sebagai oksidator, ion permanganat juga bertindak
sebagai indikator yang dapat memberikan tanda kapan titrasi
harus dihentikan. Reaksi yang terjadi saat titrasi adalah sebagai
berikut.

MnO44+(aq) + 8H%(ag) + 5€° > Mn2+(aq) + 4H>O(,)

Fe® ) Fe¥'ag + € +
MnO4* aq+ 8H gy + 5Fe (ag) Mn®* g +5Fe* g +
4H,0q)

Berdasarkan data yang diambil dari 3 kali pengulangan
(triplo) didapatkan rata-rata volume kalium permanganat yang
dibutuhkan untuk mentitrasi adalah 1 mL dengan koreksi
blanko sebesar 0,5 mL. Dari data tersebut didapatkan
konsentrasi Fe?* pada sampel sebesar 4,8561 ppm dengan
perolehan recovery sebesar 97,12%.

Tabel 4. Volume larutan Ce** yang diperlukan pada saat titrasi

sampel
Titrasi ke Konsentrasi awal |Volume Ce**
1 29mL
2 5 ppm 2,9 mL
3 3,0mL
Vrata-rata 2,933 mL
Pada metode serimetri, titrasi dilakukan dengan

menggunakan indikator eksternal. Indikator eksternal yang
digunakan adalah feroin, sama seperti yang digunakan saat
standarisasi. reaksi yang terjadi saat titrasi adalah sebagai
berikut.

Ce*ap + €

Fe* ) Fe¥ g + € +

Ce* (e + FE* a0y Ce* + Fe¥(a)

Berdasarkan data yang diambil dari 3 kali pengulangan
(triplo) didapatkan rata-rata volume serium sulfat yang
dibutuhkan untuk mentitrasi adalah 2,933 mL dengan koreksi
blanko sebesar 2,2 mL. Dari data tersebut didapatkan
konsentrasi Fe?* pada sampel sebesar 4,8649 ppm dengan
perolehan recovery sebesar 97,30%.

Berdasarkan hasil yang diperoleh kedua metode tersebut
menghasilkan persen recovery yang cukup baik karena berada
diatas 95% yakni 97,30% untuk metode serimetri dan 97,12%
untuk metode permanganometri. Uji t juga telah dilakukan

Ce*(ag)
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pada keduanya untuk mengetahui apakah ada perbedaan yang
signifikan antara hasil pengukuran besi (I1) yang ditunjukkan
oleh metode permanganometri dan serimetri.

IV. KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diketahui
bahwa baik metode permanganometri maupun serimetri dapat
digunakan sebagai metode pengukuran kadar besi (I1). Hasil
standarisasi yang telah dilakukan terhadap masing-masing
titran diperoleh bahwa konsentrasi larutan permanganat
sebesar 20,6717 ppm dan konsentrasi larutan serium (1V)
sebesar 83,2453 ppm. Hasil titrasi yang diujikan terhadap
sampel Fe** 5 ppm menunjukkan hasil yang baik dimana
metode permanganometri dapat mengukur sampel besi sebesar
4,8561 ppm dengan persen recovey sebesar 97,12% sedangkan
metode serimetri dapat mengukur sampel besi sebesar 4,8649
ppm dengan persen recovery sebesar 97,30%. Oleh karena itu,
baik permanganometri maupun serimetri merupakan metode
yang sama baik dalam menentukan kadar besi (11).
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