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ABSTRAK 

Elektrod pemilih ion klorida disediakall dellgan menggunakan logam agrentum 

yang dielektrolisis didalam 0.1 M larutan asid hidroklorik yang bertindak sebagai 

sebagai elektrolit bagi menghasilkan logam agrentum klorida. Kajian ini melldapati 

bahawa elektrod klorida adalah sesuai digunakan pada pH 3 bingga 6 dan responya 

terhadap kepekatan ion klorida adalah linear pada julat kepekatan 1 x 10-2 M hingga 

1 x 10-5 M dengan kecerunan Nemstian 56.9 mY per dekad. Had pengesanan bagi 

elektrod klorida ini ialah sekitar 1 x 10-5 M. Elektrod klorida ini juga mempunyai 

respon yang baik terhadap ion klorida berbanding dengan ion-ion penggangu yang 

1 · d KPot - 5 10-1 KPot - 436 10-1 KPo' - 2- 3 10-2 
am engan AgCI 1- = X , AgCI Br = . X , AgCI S04 = X , 

KPot 
AgCl- S203 2- = 3.88 X 10-2. Masa respon bagi elektrod ialah kurang daripada seminit 

dan boleh digunakan tidak lebih daripada sebulan. Penentuan ion klorida dalam tiga 

sampel air iaitu air paip, air kolam pengoksidaan SST dan air takungan Kolej 

Kediaman E masing masing memberikan niJai 6.7 X 10-3 M, 2.5 X 10-3 M dan 2.6 x 

10-4 M hinga .3 .5 x 10-4 M. 
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ABSTRACT 

A solid state electrode for chloride detennination was prepared by electrolysis 

means in 0.1 M of hydrochloric acid as electrolyte. The study shows that this electrode 

is suitable to be used at pH 3 to 6. The electrode response towards various 

concentration of chloride ion was linear at 1 x 10-2 M to 1 x 10-5 M. The Nemstian 

slope is 56.9 mV per decade. The detection limit of electrode is around 1 X 10-5. The 

chloride electrode exhibit good selectivities towards chloride ion over other anion; 

KPot - 5 10-1 KP01 - 436 10-1 KP01 - 2- 3 10-2 KPot -Agel f- = X , Agel Br = . X , Agel 804 = X , Agel 

S20t = 3.88 x 10-2 . The response time and life time electrode are below 1 minute and 

less than 1 month. The determination of chloride ion in three sample taken from 

SEMO Tap water, SST oxidation pool and Kolej Kediaman E were 6.7 x 10-3 M, 2.5 

x 1O-3 M and 2.5 x 104 M to 3.5 x 104 M respectively. 
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BAB1 

PENDAHULUAN 

1.1 Pengenalan 

Klonn merupakan suam unsur yang banyak terdapat di pennukaan permukaan bumi, 

alam sekitar, udara mahupun di dalam kerak bumi. Klorin boleh wujud dalam pelbagai 

fasa iaitu pepejal, cecair gas mahupun akuas. Klorin merupakan elemen kimia 

kumpulan halogen dan terletak dalam kumpulan 7 dalam jadual berkala. Gas klorin 

adalah beracun, mengbakis dan memberikan kesan buruk terutamanya kepada sistem 

pemafasan dan juga mata manusia (Encyclopedia Britannica, 2002). 

Klorin tidak wujud secara tunggal dalam alam semulajadi, ianya selaltmya 

wujud bersama dengan elemen kimia yang lain misalnya natrium klorida yang 

terdapat dalam air laut. Klorin sangat penting dan mempunyai kegunaan yang pelbagai 

dalam kehidupan sebarian manusia temtamanya dalam bidang perindustrian. 

Klorin juga penting da]am kehidupan manusia walaupun ianya diklasifikasikan 

sebagai unsur yang beracun dan mengbakis. Ja merupakan elemen yang sangat penting 

dalam proses rawatan air. Air yang akan disalurkan kepada pengguna perJu meJalui 

proses pengklorinan terlebib dahulu dalam kandungan klorin yang mencukupi dalam 
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membantu menghapuskan kuman. Namun begitu, kandungan klorin yang kerlalu 

tinggi dalam air memberikan kesan buruk terbadap kesihatan manusia dan organisma 

lain. Oleb itu, kandungan klorin dalam air ini perlu dikaji dan ditentukan dari semasa 

ke semasa bagi menentukan samaada ianya selamat untuk kegunaan barian. 

Pelbagai kaedab yang telah digunakan oleh para ahli kimia dan pengkaji 

terdahulu dalam menentukan kepekatan ion klorida dalam air. Kaedah ini termasuklah 

kaedah chromatography, ultraviolet spectrophotometric, voltammetry, coulometric, 

fourier transform infrared (FT'-lR) dan sebagainya (Minear & Keith, 1982). Namun 

begitu, kaedah penentuan ion dengan menggunakan elektrod pemilib ion klorida 

merupakan alat yang baik dan boleh digunakan sebagai pengganti selain daripada 

kaedab yang telah dinyatakan diatas. 

Kaedab penentuan ion klorida secara pengukuran keupayaan (potentiometry) 

dalam sesuatu sampel dikatakan sangat baik disebabkan ianya mempunyai banyak 

kelebiban terutamanya dari segi penyediaan instrumen, penyediaan sampel, rawatan 

sampeJ dan sebagainya. Selain itu, elektrod pemilib ion juga merupakan instrumen 

yang murah, ringkas, boleh disediakan berdasarkan prosedur tertentu dan senang 

dibawa kemana-mana. Penentuan ion dalam sesuatu sampel juga boleh dilakukan 

walaupun sampel yang digunakan mempunyai warn a, bersifat likat dan juga legap 

berbanding dengan instrumen yang memerlukan perawatan yang teliti daJam 

penyediaan sampel. 
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Dalam kajian ini penggunaan elektrod pemilih ion klorida merupakan 

instrumen yang dipilih dan disediakan bagi menentukan kepekatan ion klorida dalam 

sesuatu sampel yang telah ditetapkan iaitu air paip. Diharapkan dengan kajian ini 

keputusan dan hasil yang menggalakkan akan diperolehi serta bagi menyakinkan 

pengkaji pada masa akan datang untuk menggunakan ion pemilih elektrod sebagai 

instrumen utama dalam menentukan kepekatan ion dalam sesuatu sampeJ. 

1.2 Objektif Kajian 

Objektifutama daJarn tesis ini adalah untuk menyediakan elektrod pemilih ion klorida 

yang selektif terhadap kehadiran ion klorida. Elektrod pemilih ion klorida ini 

kemudiannya digunakan untuk menentukan kepekatan ion klorida dalam sampel yang 

dipilih. Sebelum menggunakan elektrod ini ujian parameter berikut perlu dilakukan 

terlebih dahulu. Ujian-ujian ini ialah menentukan respon bagi elektrod pemilih ion 

klorida pada pH yang berbeza dengan kepekatan yang sarna, kesan gangguan elektrod 

pemilih ion klorida dalam kehadiran ion-ion lain, tempoh hayat bagi penggunaan 

elektrod pemilih ion klorida dan kalibrasi serta analisis sampel dengan menggunakan 

elektrod pemilih ion klorida. 



BAB2 

KAJIAN LITERA TUR 

2.1 Pengenalan Kepada Elektrod Pemilib-Ion (ISE) 

Elektrod pemilih ion adalah merupakan alat yang digunakan bagi menentukan 

kehadiran sesuatu ion di dalam lamtan secara selektif Amnya, terdapat tiga jenis 

elektrod pemilih ion yang selalu digunakan iaitu elektrod jenis pepejal, elektrod 

pengesan gas dan juga liquidjunction electrode (Minear & Keith, 1982). 

Terdapat dua jenis elektrod keadaan pepejal. Pertama ialah elektrod jenis 

argentum klorida yang dibina dengan menyadurkan logam agrentum dengan agrentum 

klorida. lanya selektif dan peka terhadap kehadiran ion klorida, bromida, iodida dan 

juga sulfida (Maienthal & Taylor, 1973). Elektrod seterusnya pula ialah elektrod jenis 

pepejal yang dibina dengan kaedah pemampatan bablur. Ion akan melalui hablur 

mampat ini dan akan menghasilkan beza keupayaan terhadap kepekatan ion. Contoh 

elektrod jenis ini ialah menggunakan hablur flourin doped-lathanum bagi menentukan 

ion florida. 
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Elektrod yang seterusnya pula menggunakan prinsip pertukaran cecair ion. 

Cecair ini terkandung dalam elektrod yand dipisahkan daripada larutan dengan 

membran. Bahan yang terkandung dalam elektrod ini biasanya terdiri daripada 

penukargantian ion organik atau ligand. Keupayaan pada membran ini bergantung 

kepada kepekatan analit di dalam sampel (Willard et aI. , 1974). 

Elektrod yang terkenal dalam aplikasi analisis air ialah jenis elektrod pengesan 

gas. Elektrod ini mempunyai membran separa penyerap yang berbeza jika 

dibandingkan dengan membran jenis cecair disebabkan elektrod ini banya 

bertindakbalas terhadap gas seperti gas ammonia. Walaubagaimanapun aplikasi 

penggunaanya adalah hampir sarna dengan elektrod jambatan cecair (Minear & Keith, 

1982). 

2.1.1 Elektrod Pemilih Ion K10rida 

Elektrod pemilib ion bagi klorida merupakan alat yang digunakan bagi menentukan 

kehadiran dan kepekatan ion Idorin dalam sesuatu larutan. Elektrod pemilih ion 

klorida merupakan alat yang sangat mudah (Sawyer et al.,1995). Elektrod klorida 

secara tradisinya dicipta dengan kaedah elektrolisis dengan menyalutkan agrentum 

klorida pada logam argentum. Elektrod pemilih ion klorida sangat sesuai bagi 

kebanyakan jenis analisis klorida serta mempunyai kebaikan kerana lebih murah jika 

dibandingkan elektrod jenis membran (Whitfield, 1971; Torrance, ]974). Elektrod 

jenis membran adalah seperti Philips IS 550-Cl, Metrohm 6.0502.120, Radiometer 

F1012CI, Amel 20l-CI, EDT lSE 301, Beckham 39604 dan sebagainya 

(Midgley & Torrance, 1991). 
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Persamaan am bagi elektrod pemilih IOn klorida dimana mematuhi persamaan 

Nemestian: 

E = K + (2.303RT / Zi F) log Gi (2.1 ) 

Dimana E adalab beza keupayaan, R ialab gas tetap, 8.3]4 J K-l mor l
, F iatab 

Faraday, 96,485 C morl T ialah suhu dalam Kelvin dan Zi dan Gj adalah cas ionik dan 

juga aktiviti ion. Beza keupayaan piawai bagi elektrod penlllih ion klorida ialah 

O.7996V. Contob gambarajab bagi elektrod penlllih ion bagi klorida adalab seperti 

berikut. 

logam platinum 
disaluti dengan 
argentum klorida 
(AgCl) Laluan masuk 

elektrolit 

Larutan KCl 

ang 

Rajah 1.1 Contob gambarajah skema bagi elektrod pemilih ion klorida. 
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2.1.2 Mekanisma Penghasilan Keupayaan Elektrod 

Biasanya, mekanisma bagaimana penghasilan keupayaan bagi sesuatu elektrod 

ditunjukkan da]am proses elektrokimia (Temsamani & Cheng, 2001). Proses ini 

berlaku disebabkan oleb proses redoks iaitu proses pen unman bagi AgCl yang 

ditunjukkan dibawah: 

AgCl(s) + e -+ Ag(s) + Cr(aq) (2.2) 

Keupayaan ditentukan dengan menggunakan persamaan Nemest: 

E = EO + (2.303RTI Flog a Ag+ ) (2.3) 

Argentum klorida akan mencapai tabap keseimnabgan dengan sampel dan aktiviti bagi 

argentum ditunjukkan oleh: 

a Ag+ = (Ks AgCI I a CI- ) (2.4) 

Persamaan (2.4) dimasukkan dalam persamaan (2.3): 

E = EO + (2.303RTI Flog Ks I a CI- ) (2.5) 
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Suhu dan Ks AgCI adalah tetap maka persamaan dapat diberikan sebagai: 

E = EO + (2.303RTI F log a CI- ) (2 .6) 

E = EO + (2.303RTI Flog Ks Ag CI ) (2.7) 

2.2 Kajian Terdabulu 

Sejak dahulu, pelbagai kaedah digunakan dalam menentukan kepekatan ion klorida 

dalam sesuatu sampel. Kaedah ini teIIDasuklah ultralembayung-cabaya nampak, 

gravimetrik, potentiometrik, spektropbotometrik, High~perfomance liquid 

chromatography (HLPC) dan sebagainya. Namun begitu, kaedah yang digunakan 

dalam ujikaji ini adalab penentuan berasaskan elektrod pemilib-ion klorida dalam 

menentukan kepekatan dan aktiviti ion klorida dalam sampel. 

2.2.1 Elektrod Pemilih Ion K10rida 

Aplikasi dalam ujiikaji terdahulu yang dijalankan bagi penentuan klorida 

menggunakan elektrod pemilib ion jenis pepejal. Ujikaji ini telah menggunakan 

elektrod kalomel (HgSIH~Ch) yang mana masib dalam penyelidikan secara manual 

dan automatik bagi menentukan kebadiran ion klorida dalam perindustrian, alam dan 

juga air kumbahan. Elektrod ini adalah berasaskan kepada persamaan Nemestian dan 

memberikan respon yang baik padajulat kepekatan 0.05 hingga 3.500 ppm ion klorida 

dan boleh digunakan pada kepekatan rendah sehingga 0.05 ppm. Keputusan yang 
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diperolehi pada ujian sisihan piawai, recovery dan comparative dalam penentuan ion 

klorida dengan menggunakan kaedab ini secara keseluruhannya adalab memuaskan 

( Sekerka et al., 1975). 

Teknik potentiometrik merupakan satu kaedab yang boleh digunakan bagi 

menentukan kewujudan ion klorida melalui kaedah elektroanalisis dengan 

menggunakan sistem pengesan Air-Gap cianide dengan merkuri (II) sianida dalam 

larutan asid sulfurik. Tindakbalas ini menghasilkan bidrogen sianida yang mana boleb 

ditentukan dengan pengesan Air-Gap cyanider. Kepekatan optimum bagi merkuri (II) 

sianida dan asid sulfurik dapat ditentukan dan analisis lengkung kahbrasi adalahpada 

julat 11 x 10-1 M bingga 1 x 10-5 M. Lengkung kalibrasi yang telab diperoJehi ialab 

62.8 mV per dekad. Kolerasi koefisien yang diperolehi iaitu (R) adalah 0.9992. 

Kaedab yang digunakan ini boleb menentukan ion klorida dalam larntan yang 

mempunyai tegangan permukaan dan saliniti yang tinggi, yang mana boleb diuji 

seCara terns dengan menggunakan elektrod ini. Kebadiran ion klorida dalam sampel 

air sungai dan minuman juga telah dikaji dengan menggunakan kaedah ini. Daripada 

sumber-sumber yang boleh dipercayai didapati bahawa kepekatan ion klorida yang 

terkandung dalam air minuman iaJah pada aras 2. 18 mgll hingga 182.6 mgll dan 25 .8 

mgll pada sampel yang diperolehi daripada air sungai (Baranowski & Kubik, 1991). 

Kajian terdahulu yang seterusnya iaitu penggunaan elektrod ion pemilib 

sebagai instrumen utama dalam menjalankan kajian yang lebih terperinci keatas 

interferens bagi ion bromida, iodida, sulfida dan nitrogen berasaskan pelarasan pH 

terhadap kepekatan ion klorida. Perbezaan terhadap beza keupayaan ditentukan 

dengan menggunakan elektrod pemilih ion. Dalam kajian tersebut mereka telah 
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mendapati bahawa had interferens kepekatan adalah tidak bergantung kepada 

keterlarutan hasil tindak balas. Kewujudan ion amina dan ammonia secara bebas boleh 

memberikan kesan terhadap kestabilan elektrod pemilih ion kerana kemungkinan 

terbentuknya ikatan kompleks agrentum-amina. Dalam kajian tersebut, mereka telah 

mendapati bahawa kalibrasi ion klorida ialah pada julat 0.01 mV per ppb hingga 

0.015 mV per ppb (Narasimhan & Visalakshi, 1982). 

Penbinaan dan penggunaan elektrod pemilih ion dalam menentukan 

kandungan ion klorida dalam kandungan arak (wain) juga pernah dijalankan dengan 

membina elektrod pemilih ion klorida terlebih dahulu. Elektrod yang telah dibina 

menunjukkan julat garis linear bermula daripada 3 x 10-5 M hingga 1 x 10-1 M 

terhadap larutan agrentum klorida dengan kecerunan kalibrasi 114mV per dekad. 

Kepekatan klorida yang diperolehi dalam sampel wain adalah dalam julat (10 - 800 

mg per L). Sebanyak 12 sampel wain telah dianalisis dalam ujikaji ini 

(Couto et a/. , 1998). 

2.2.2 Ion Kromatografi. 

Teknik ini merupakan gabungan pembahagian kuasa antara penukargantian ion 

dengan konduktiviti pengesan. Contob anion yang boleh ditentukan dengan 

menggunakan teknik ini ialah seperti ion tlourida, bromida, iodida, klorin, fosfat, 

sulfida, nitrat dan sebagainya. Teknik ini akan memaparkan graf bahagian per juta 

(ppm) melawan masa (minit) bagi pemecahan ion dan kehadiran ion-ion dalam 

sesuatu sampel dapat dikenalpasti dalam masa-masa tertentu. Teknik ini merupakan 
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salah satu teknik yang mudah tetapi memer1ukan pemerhatian serta penyediaan 

sampel yang betul (Christian, 2003). 

Penentuan ion klorida dalam sampel juga beIjaya dilakukan dengan 

menggunakan teknik ion kromatografi. Teknik ini merupakan salah satu cara yang 

terbaik bagi menentukan dan menganalisis ion-ion inorganik dalam sesuatu sampel. 

Jackson (2000) telah menjalankan kajian terhadap kehadiran ion klorida da]am sampel 

air dan mendapati kandungan ion klorida dalam sampel air adalah sangat tinggi. 

Kromatografi pada kolum AS14 dengan 3.5 roM bikarbonat per 1.0 karbonat 

menunjukkan konduktiviti pengesanan yang tinggi bagi ion klorida (Jackson, 2000). 

Wilson (1983) juga telah menjalankan kajian dalam menentukan kehadiran ion 

klorin dalam sampel geologi dengan menggunakan kaedah ion kromatografi. Mereka 

telah mengambil sampel daripada batu silikat dan ditindakbalas dengan natrium 

karbonat dan kemudianya ditentukan dengan menggunakan ion kromatografi. 

Eksperimen ini telah dijalankan dengan menggunakan kepekatan piawai iaitu antara 

0.003 ppm bingga 3 ppm. Didapati bahawa sisihan piawai dan had pengesanan bagi 

kaedah ini ialah 8% dan 7 ppm. Ujian ini seboleh-bolebnya diuJangi sekurang

kurangnya sebanyak 30 kali dalam masa 24 jam. 

Seterusnya penentuan kandungan ion klorida dalam sesuatu sampeJ juga 

pemah dilakukan oleh Zhou (1992) dengan menggunakan kaedah ion kromatografi 

sebagai instrumen utama. Mereka telah menggunakan sistem ion kromatografi jenis 

kolum tunggal dengan konduktiviti pengesan dikhaskan untuk menentukan kehadiran 

ion kehadiran klorida dan kalsium secara serentak yang diisikan dalam penyuntik 
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